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Résume

RESUME

L’application du procédé¢ de Déshydratation-Imprégnation par Immersion (DII)
dans des solutions temaires (eau, NaCl, sirop de glucose) a basse température a été proposée
pour la transformation de la viande de dinde. La connaissance des propriétés des solutions
utilisées conjuguée a celle des transports de matiere entre le produit et la solution ont permis
de dégager un domaine d’applications rationnelles du procédé de DII a la viande de dinde, en
fonction des caractéristiques finales du produit transformé souhaité.

Afin de s’affranchir en partie de la lenteur des mécanismes diffusifs qui régissent
les transports de matiere en DII et également d’élargir la gamme potentielle des produits
pouvant étre obtenus par immersion de viande de volaille dans des solutions concentrées, le
procédé d’Immersion sous Vide Pulsé dans une solution saturée en sel a été proposé. Il s’agit
d’immerger le produit dans une solution et de le soumettre a un traitement altemant des
phases sous pression résiduelle et des phases a pression atmosphérique. L’IVP a pour effet
une forte augmentation du gain en sel et une diminution de la perte en eau, ce qui a pour
conséquence une augmentation du rendement massique. Les principales variables de
commande de ce procédé ont été identifiées et leurs effets sur les transports de matiere ont été
quantifiés. Cette étude a montré I’importance de la structure de la viande et de la présence de
gaz occlus et/ou dissous dans la viande. Les essais conduits sur viande et sur gels modeles ont
permis de proposer un modele de représentation des phénomenes intervenant dans les
transports de matiere en IVP. Ainsi, le traitement sous vide permet-il de dégazer les pores de
la viande et la remise a pression atmosphérique se traduit par une infiltration de solution dans
ces pores, les gaz encore présents dans ces pores €tant alors comprimés. Cette infiltration se
traduit également par une augmentation de la surface d‘échanges entre la viande et la solution.
Cependant, la solution infiltrée est tres rapidement diluée et cette dilution diminue
notablement, voire inverse, les transports d’eau.

Enfin, le séquengage des opérations de DII et/ou d’IVP a été proposé pour obtenir
plus rapidement certains produits et pour formuler d’autres produits, impossibles a obtenir par
DII dans des conditions satisfaisantes.

Mots-clés : transport de matiere, diffusion, infiltration, vide pulsé, structure, gaz, immersion,
salage, déshydratation osmotique, viande, dinde, aliment modele, viscosité dynamique, masse
volumique, activité de 1’eau, solutions temaires, NaCl, sirop de glucose. '




Résumé

ABSTRACT

The application of the Dehydration-Impregnation by Soaking (DIS) process in
ternary solutions (water, NaCl, glucose syrup) at low temperature was proposed for the
transformation of turkey meat. The knowledge of the properties of the solutions used
combined with that of mass transport between the product and the solution made it possible to
release a rational applicability of the DIS process for turkey meat, according to the final
characteristics of the desired processed product.

In order to free itself partly from the slowness of the diffusive mechanisms which
govern mass transport during the DIS process and also to widen the potential range of the
products being able to be obtained by poultry meat immersion in concentrated solutions, the
Pulsed Vacuum Soaking (PVS) process in a salt-saturated solution was proposed. It consists
of immersing the product in a solution and of subjecting it to a treatment alternating phases
under residual pressure and phases at atmospheric pressure. PVS causes a strong increase of
salt gain and a reduction in water loss, which has as a consequence an increase in the global
mass yield. The principal variables of this process were identified and their effects on mass
transport were quantified. This study showed the importance of the structure of the meat and
the presence of occluded and/or dissolved gas in the meat. The tests carried out on meat and
model gel made it possible to propose a model of representation of the phenomena
intervening in mass transport during the PVS process. Thus, the vacuum treatment makes it
possible to degas the pores of the meat and the atmospheric pressure restoration results in an
infiltration of solution in these pores, the gases still present in these pores being then
compressed. This infiltration also results in an increase in the heat-transferring surface
between the meat and the solution. However, the infiltrated solution is very quickly diluted
and this dilution decreases notably, even opposite, water transport.

Finally, DIS and/or PVS operations sequencing was proposed to obtain certain
products more quickly and to formulate other products, impossible to obtain by DII under
satisfactory conditions.

Keywords: mass transport, diffusion, infiltration, pulsed vacuum, structure, gas, soaking,
salting, osmotic dehydration, meat, turkey, model gel, dynamic viscosity, density, water
activity, temary solutions, NaCl, glucose syrup.
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Activité de I’eau
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Gain en oligosaccharide composé de 1 unités glucose (kg/100 kg m.1.)
Gain en sel (kg/100 kg m.1.)

Gain en sucres total (kg/100 kg m.i.)

Masse (kg)

Relatif a la masse de matiere initiale

Pression (Pa)

Pression capillaire (Pa)

Pression d’ébullition de I’eau a la température T
Pression inteme des gaz occlus (Pa)

Pression apres mise sous vide (Pa)

Perte en eau (kg/100 kg m.1.)

Coefficient de corrélation de régression

Rapport cyclique

Teneur en sel (kg/100 kg)

Teneur en sucres totale (kg/100 kg)

Temps (h)

Température (°C)

Unités Formant Colonies

Volume (m?)

Teneur en eau (kg/100 kg)

Fraction volumique du produit occupée par la solution
Fraction volumique d’un pore occupée par la solution

Variation de masse (kg/100 kg m.1.)
Porosité apparente du produit (m*/m?*)
Déformation relative du produit (m*/m’)
Viscosité dynamique (Pa.s)

Masse volumique apparente (kg/m?)

Indice relatif a I’instant initial

Indice relatif aux conditions d’équilibre
Indice relatif aux gaz occlus

Indice relatif au produit traité

Indice relatif a la solution

Indice relatif a I’instant t

Indice relatif a I’eau

12



Nomenclature

Abréviations techniques

DID Déshydratation - Imprégnation par Douchage
DII Déshydratation - Imprégnation par Immersion
ESB Encéphalopathie Spongiforme Bovine

ERM Ecart Relatif Moyen

GDL Glucono Delta Lactone

HACCP Hazard Analysis Critical Control Points

IPA Immersion a Pression Atmosphérique

v Immersion sous Vide

IVP Immersion sous Vide Pulsé

IVPe Immersion sous Vide Pulsé en conditions d’ébullition
IVPI] Immersion sous Vide Pulsé avec rampes lentes

IVPr Immersion sous Vide Pulsé avec rampes rapides

IVPsps Immersion sous Vide Pulsé Sans Phases Stationnaires
MHD Meécanismes HydroDynamiques

Patm Pression ATMosphérique

PED Pays En Développement

Abréviations institutionnelles

AMIS  Amélioration des Méthodes pour I'Innovation Scientifique

ANRT  Association Nationale de la Recherche Technique

CIFRE Conventions Industrielles de Formation par la Recherche

CIRAD Centre de Coopération Intermationale en Recherche Agronomique pour le
Développement

CNRS  Centre Nationale de la Recherche Scientifique

ENSA.M Ecole Nationale Supérieure Agronomique de Montpellier

ENSAR Ecole Nationale Supérieure Agronomique de Rennes

ENSAT Ecole Nationale Supérieure Agronomique de Toulouse

ENS-GTI Ecole Nationale Supérieure en Génie des Technologies Industrielles

ENSIA  Ecole Nationale Supérieure des Industries Agricoles et Alimentaires

GPE Génie des Procédés et Equipements

INRA  Institut Nationale de la Recherche Agronomique

IRD Institut de Recherche pour le Développement

ISTAB Institut des Sciences et Techniques d'Alimentation de Bordeaux

ITAVI Institut Technique de I'Aviculture

PAA Programme Agro-Alimentaire

SIARC  Section des Industries Alimentaires pour Régions Chaudes

13



INTRODUCTION







Introduction

INTRODUCTION

En élevage, les meilleurs rendements de transformation de matieres végétales en
protéines sont obtenus pour la volaille et le porc. De plus, a la différence du porc, la volaille
n’est pas touchée par des interdits alimentaires d’origine religieuse. Il est alors logique que la
trés grande majorité de 1’accroissement de la disponibilité en protéines vienne des produits de
la volaille dans les Pays du Sud. Néanmoins, la stabilisation de la viande de volaille dans les
PED impose certaines contraintes. Notamment, le recours aux procédés de réfrigération et de
congélation est limité dans ces pays. C’est pourquoi, le CIRAD travaille sur les procédés de
stabilisation par séchage et formulation des produits, aussi bien a 1’échelle artisanale
qu’industrielle, les technologies mises en ceuvre étant a la fois simples et robustes.

D’autre part, la viande de volaille dispose aujourd’hui d’une excellente image
aupres des consommateurs des pays du Nord. Les industriels du secteur avicole proposent de
plus en plus de produits de charcuterie a base de viande de volaille. Ce secteur développe des
marges trés importantes et géneére une croissance particuliecrement dynamique. Les
transformateurs ont basé leurs innovations sur I’originalité des produits et I’excellente image
de la viande de volaille, les procédés de salaison utilisés ayant été transférés de la filiére
porcine.

En salaison, les procédés de transformation des viandes font intervenir le plus
souvent une étape de formulation en différents ingrédients (sel, nitrates, nitrites, phosphates,
antioxydants, agents de texture et de flaveur). Cette opération intervient aussi bien dans la
fabrication de produits cuits (jambons de type York ou Prague) que dans celle de produits crus
(Jambons secs, saucissons, produits fumés a froids). Cette étape était réalisée
traditionnellement par salage a sec ou par immersion du produit dans une saumure salée.
Généralement, elle est suivie d’un (ou plusieurs) traitement(s) de stabilisation
complémentaire(s), comme le séchage ou le fumage.

Toutefois, les phénomenes diffusifs qui permettent I’entrée des additifs dans le
muscle, puis la répartition homogene de ces demiers dans I’ensemble du produit, sont lents.
Aussi, d’autres procédés ont-ils été proposés, comme I’injection de saumure par voie artérielle
ou directement dans le muscle. Ces méthodes permettent d’introduire le sel et tous les solutés
présents dans la saumure directement dans le produit et d’accélérer leur diffusion inteme.
Développées essentiellement dans la fabrication de jambons cuits et de quelques produits
transformés a froid, comme le saumon fumé, ces méthodes présentent certains inconvénients,
en particulier microbiologiques, ce qui peut poser des problemes de sécurité des aliments en
salaison a froid.

Depuis plusieurs années, des travaux ont montré qu’on pouvait éviter le
séquengage des opérations de salage et de séchage en appliquant un unique traitement
d’immersion en solution temaire eau-sel-sucre et ainsi limiter considérablement les temps de
traitement. Les procédés, regroupés sous le terme générique de Déshydratation-Imprégnation
par Immersion (DII) en solution mixte, ont permis de proposer des altematives
technologiques a la filiere halieutique pour la fabrication de filets de poisson salés-séchés.

L’application du vide stationnaire au salage a été utilisée pour accélérer le

transport du sel. L’expansion des fibres musculaires lors de la mise sous vide serait
responsable de I’accélération de I’imprégnation du produit. Ce phénomene a été baptisé «effet

15




Introduction

poumon». Mais 1l reste relativement méconnu d’un point de vue scientifique et la conduite des
procédés de salage sous vide de produits camés reste tres largement empirique.

La formulation sous vide pulsé a été récemment proposée pour le traitement de
divers fruits. Il s’agit d’immerger des produits dans une solution sucrée concentrée en
altemant des phases de traitement sous vide et des phases de traitement a pression
atmosphérique. L’application d’un vide pulsé permet en effet «d’infiltrer» la solution sucrée
d’immersion dans les pores du produit et de s’affranchir en partie de la lenteur des
mécanismes de transports par diffusion. En revanche, peu de travaux mettant en jeu une
immersion sous vide pulsé ont été réalisés en vue de formuler des produits camés.

Dans le cas de procédés de formulation mettant en jeu des solutions contenant des
molécules présentant de mauvaises propriétés diffusives et/ou des molécules nombreuses
n’ayant pas toutes les mémes propriétés diffusives, la diffusion, lente et/ou hétérogene des
différents composés de la solution dans la viande, devient le principal facteur limitant de ce
type de procédés. Aussi, I’infiltration contrélée d’un volume de solution dans le muscle
permettrait de proposer un nouveau procédé qui cumulerait les avantages de I’immersion et de
I’injection.
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Etatdel’art et objectifs de l'étude

Le premier volet de cette synthese présente la viande de volaille en tant que
matiere premiere et son utilisation en salaison. La seconde partie fait le point sur les procédés
actuels de formulation utilisés en salaison. Enfin, un troisiéme volet recense les différentes
méthodes qui permettent d’accélérer les traitements de formulation. L’ensemble de ces
réflexions nous ameéne a définir les objectifs du travail présenté dans la suite de ce mémoire.

ETAT DE L’ART

I.1. La viande de volaille et son utilisation en salaison
I.1.1. La viande de volaille, matiére premiére
Structure

L’unité de base du tissu musculaire est la fibre musculaire, cellule plurinucléée de
plusieurs centimetres de long et de 0,01 a 0,1 mm de diameétre. Outre un squelette cellulaire,
cette cellule contient un appareil contractile constitu¢ de filaments protéiques disposés
parallelement a I’axe de la cellule. Chaque cellule musculaire est délimitée par le sarcolemme,
une triple membrane d’environ 75 nm d’épaisseur et composée majoritairement de
phospholipides et de glycoprotéines.

Les figures 1.1 et 1.2 schématisent I’organisation structurale et cellulaire d’un
muscle. Chaque muscle est constitué de nombreuses fibres musculaires (cellules élémentaires
trés spécialisées) regroupées en faisceaux et séparées les unes des autres par des enveloppes
de tissus conjonctifs hiérarchisées (I’endomysium, le perimysium et I’epimysium) renfermant
des vaisseaux et capillaires sanguins ainsi que des connections nerveuses vitales au
fonctionnement du muscle chez I’animal vivant.

La stabilité structurelle apportée au muscle par le tissu conjonctif est directement
déterminée par les propriétés de ces composants en particulier le collagene et, dans une plus
faible mesure, 1’¢lastine (Gault, 1992). Dans la plupart des tissus conjonctifs, ces
macromolécules sont principalement sécrétées par les fibroblastes. L’ensemble de ces
molécules baigne dans une substance amorphe appelée substance fondamentale riche en
glycoprotéines et en protéoglycanes, qui forment un gel trés hydraté. La phase aqueuse du gel
polysaccharidique permet la diffusion des nutriments, des métabolites, et des hormones entre
le sang et les cellules du tissu (biologie moléculaire de la cellule).

Le concept de porosité des muscles est délicat a définir. Cependant, il existe une
porosité anatomique des muscles liée au réseau vasculaire. Ainsi, dans le cas du poulet, les
muscles Latissimus dorsi antérieur et postérieur présentent une densité en capillaires de l'ordre
de 550 a 700 capillaires par mm®, ce qui se traduit par 1 a 1,5 capillaire par fibre musculaire
(Gray et al., 1983). Néanmoins, la densité¢ des capillaires varie selon l'age de I'animal, le
muscle (Byers et Snyder, 1984), son métabolisme (Snyder, 1995) et l'espece (Kumoth et al.,
1994). D’autre part, Bruce et al. (1996) ont montré que la viande emballée sous atmosphere
modifiée (CO;) développait une porosité a la cuisson, surtout le long des fibres, entre les
faisceaux, (Gill et Pensey, 1990) et plus précisément au niveau du perimysium (Bruce et al.,
1996), qui est la structure la plus fragile du muscle (Purslow, 1985). Notons enfin que la
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structure myofibrillaire est mécaniquement endommagée lorsqu’elle est soumise a un
traitement ultrasonique (Dolatowski, 1988), ce qui peut étre attribué¢ a des phénomenes de
cavitation de gaz occlus. Enfin, la désorption de gaz dissous par traitement sous vide pourrait
étre a I’origine d’une porosité artificielle. En effet, Gros ez al. (1996) ont montré et modélisé
que I’oxygeéne et le dioxyde de carbone gazeux peuvent se dissoudre dans les liquides
biologiques. Ainsi, l'oxygene gazeux pénetre tres facilement dans la viande, au moins en se
liant a la myoglobine. Apres 12 heures d'exposition de viande a l'oxygene, on trouve de
'oxymyoglobine jusqu'a 1 cm de la surface du muscle (Kilic et Cassens, 1998).

Epimysium

Perimysium

Faisceau de fibres

Endomysium

Capillaire sanguin

Figure I.1. Organisation générale d'un muscle (coupe transversale)
(d’apres Jouve et al., 1991)

R
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- collagéne

Sarcolemme -
Sarcoplasme
Mitochondrie

Disque A
Glycogene

Disque 1 Noyau

Actine

Myosine
Réticulum
sarcoplasmique

Figure 1.2. Structure d’une fibre musculaire
(d’apres Jouve et al., 1991)

19



Etat de I'art et objectifs de l'étude

Composition

La viande de volaille contient 73 & 78 % d’eau, 18 a 24 % de protéines, 0,5 a 7,5
% de lipides et environ 1 % de minéraux (tableau I.1).

Tableau I.1. Composition des filets, des muscles des cuisses et de la peau des principales
viandes de volailles.

Volaille Masse Composition (% m/m) Rapport
(2) Eau Protéines Lipides Cendres Collagéne/
(%) (%) Protéines
Poulet
Filet 184! 74,0' 23,5 1,5 1,0' 1,5-2,5"
74,.2* 23,8° 0,89° 1,15°
74,2° 23,31° 1,63° 1,14°
75,27 22,47 1,5
74,8° 23,1° 1,2° 1,0°
Cuisse nd 72.8° 18,32° 7,67° 1,02 5-8!
73,3’ 19,0’ 6,27
75,8’ 19,7° 3,9° 1,0°
Peau nd 35-40" 9-12! 45-50" 0,4-0,6' 47-56'
54,2° 13,3’ 32,4° 0,4°
Dinde
Filet 2071 74,0! 21,5 1,5! 1,1 1,5-2,5'
73,47° 24,023 0,323 1,03’
74,48 2,08
74,12° 24.6° 0,65° 1,0°
Cuisse nd 72-74! 20-22! 4-6' 0,8-1,2! 4,5-7,5"
75,5° 5,1°
Peau nd 34-44! 9-13! 45-60" 0,4-0,6' 47-66'
47,8% 39,88
49,6° 12,7° 36,9 0,4°
Canard maigre
Filet 290! 4-5"
270,67 77,8 17,9° 2,5° 1,22
77,6° 19,47° 2,34 1,09’
201,6° 1,63°
76,17'° 21,04 1,72%° 1,05
Cuisse nd 73-75" 20-21" 4555 13-1,5 16-17"
Peau nd 19-24" 5-8! 70-75" 0,4-0,7' 45-65'
Canard gave
Magret 368!
241,50 75,3 18,4° 4,7 1,12
223,9° 5,54°

(nd) : absence de données ; (1) : Paquin, 1988 ; (2) : Auvergne, 1992 ; (3) : Ngoka etal., 1982 ; (4) : Hamm e?
al., 1980 ; (5) : Smith et al., 1993 ; (6) : Girard et al., 1993 ; (7) : Xiong et al., 1993 ; (8) : Wong et al., 1993 ; (9)
: USDA, 1997 ; (10) : Salichon et al., 1993
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A I’exception du magret de canard gras, ces viandes contiennent peu de lipides.
Les dépdts lipidiques sont localisés essentiellement dans la peau et au niveau de la cavité
abdominale, I’engraissement se répercutant peu sur les dépdts gras intermusculaires (Ricard,
1984). Les teneurs en lipides plus importantes observées chez le canard gras sont la
conséquence du gavage et de 1’age d’abattage plus €élevé de ces animaux. Cependant, chez des
animaux non gavés, Rabot er al. (1996) observent que la teneur en lipides des muscles de
poulet diminue avec 1’age de I’animal abattu.

Globalement, les viandes rouges de volaille sont plus grasses que les viandes
blanches. Néanmoins, les volailles de chair foumnissent les viandes les moins grasses et les
moins énergétiques (tableau 1.2) de notre alimentation (Paquin, 1988). De plus, la maticre
lipidique issue de la volaille contient peu d’acides gras saturés (30,4 a 45,5 %) et une forte
proportion d’acides gras poly-insaturés (16,4 a 31,1 %), par rapport aux autres graisses
d’origine animale (Paquin, 1988). Enfin, la teneur en cholestérol des viandes de volaille, a
I’exception du canard, est relativement faible (54 a 99 mg/100 g).

D’autre part, la proportion de collageéne (tableau I.1), rapportée a ’ensemble des
protéines de la viande de volaille, est relativement faible (1,5 a 8 pour le poulet et la dinde et
4-16 pour le canard). Or, le collageéne, particulierement pauvre en acides aminés essentiels
comme le tryptophane et la lysine, diminue la qualité nutritionnelle et la tendreté de la viande.
Aussi, ’origine myofibrillaire de 1a majorité des protéines de viande de volaille se traduit-elle
par une relative tendreté, une bonne valeur nutritionnelle et une bonne digestibilité de ces
produits (Paquin, 1988). Cependant, plus un poulet est agé lors de son abattage, plus sa chair
contient de collagene et plus sa tendreté diminue (Rabot et al., 1996).

Tableau 1.2. Composition en acides gras saturés (S), mono-insaturés (MI) et poly-insaturés
(PI) et en cholestérol ( C) de diverses viandes et graisses de volailles.

Volaille Composition (% m/m) Energie
Lipides S MI PI C
(mg/100g)  (kJ/g)
Filet de poulet 1,44’ 36,9 35,3 27,2 47417 5,68
standard 1,63 40,6 40,8 17,6 58’ 4,60°
Filet de poulet 1,23’ 37,4! 31,7 30,9 nd nd
«label»
Graisse de 100 30,4° 46.,9° 22,6 1097 14,59
poulet
Filet de canard 1,63 32,8 36,1 31,1 99,11 5,142
maigre 2,34 45,5° 34,61 17,0 77 5,527
1,72° 38,7° 30,8 30,2° 65,7°
Magret de 5,54 33,5' 50,2 16,4' nd nd
canard gavé
Filet de dinde 2,0° 33,6° 35,1° 31,2° 54° 4,64’
62’
Cuisse de dinde  5,1° 32,9° 38,3° 28,9° 84’ 4,51’
84’
Graisse de dinde  68,1° 30,4° 449’ 24.4° 91’ 16,187

(nd) : absence de données ; (1) : Girard et al., 1993 ; (2) : Smith et al., 1993 ; (3) : Wong et al., 1993 ; (4) :
Paquin, 1988 ;(5) : Salichon et al., 1993 ; (6) : Pingel et Knust, 1993 ; (7) : USDA, 1997.
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Certaines volailles (canard et oie) sont gavées afin d’induire un stockage excessif
de maticres grasses au niveau du foie. Ces foies au métabolisme anormal sont ensuite
valorisés sous forme de foie gras. Par ailleurs, le gavage du canard a pour conséquence un
accroissement de I’engraissement corporel. Au niveau du muscle, il se traduit par une
augmentation de la teneur en lipides, au détriment de la teneur en eau (tableau 1.1). Ainsi, le
muscle Pectoralis major (filet) d’un canard de Barbarie maigre présente une teneur en eau et
en lipides respectivement de 77,8 % et de 2,5 % contre 75,3 % et 4,7 % chez le canard de
Barbarie gavé (Auvergne, 1992).

Le gavage induit une synthese lipidique endogene importante et se traduit donc
essentiellement par 1’augmentation des dépéts lipidiques sous cutanés et abdominaux. En
termes de composition, le gavage accroit la teneur en acides gras mono-insaturés (36,10
contre 50,22 %), au détriment des acides gras poly-insaturés (31,10 contre 16,24 %), la teneur
en acides gras saturés restant identique (32,80 contre 33,54 %) (Girard et al., 1993).

Microbiologie

La viande de volaille est considérée comme responsable de nombreuses infections
alimentaires dans le monde (Sofos, 1994), par I’intermédiaire d’agents pathogeénes comme
Salmonella spp., Clostridium botulinum, Clostridium perfringens, Streptococcus spp.,
Staphylococcus aureus, Campylobacter jejuni, Bacillus cereus, Escherichia coli (en
particulier 0157 :H7), Aeromonas spp., Listeria monocytogenes et Yersinia enterocolitica'.
Cependant, il est a noter que, jusqu’a plus ample informé, aucune pathologie de type
encéphalopathie spongiforme n’a été mise en évidence chez des volailles, ce qui tendrait a
confirmer I’hypothese selon laquelle I’ESB ne se transmet pas a ces animaux (Cawthome,
1997).

L’animal vivant constitue la principale source de contamination de la viande.
Ainsi, Clostridium perfringens, Staphylococcus aureus, Salmonella spp. Escherichia coli (en
particulier 0157 :H7), Listeria monocytogenes ou Campylobacter jejuni sont fréquemment
isolés dans I’environnement des batiments d’élevage et sur les carcasses (Grau, 1986 ; Jouve,
1993), ainsi que Yersinia enterocolitica, Brochothrix thermosphacta et Aeromonas spp.
(Salvat et Colin, 1995) ou encore Micrococcus spp., Moraxella spp., Acinetobacter spp. et
Flavobacterium spp. (Grau, 1986 ; Geomnaras et al.,, 1996). Les micro-organismes
contaminent les carcasses directement par contact des muscles avec les plumes, les pattes, les
visceres et les matieres fécales, lors des opérations de transformation (Kraft, 1971). L’eau
utilisée abondamment pendant les opérations d’échaudage et de plumaison, constitue une
source de contamination directe et indirecte, par inter-contamination des carcasses (Auclair et
Simard, 1982 ; Jouve, 1993 ; Geomnaras et al., 1996).

Le niveau de contamination des abattoirs de volaille est élevé (Auclair et Simard,
1982). Ces remarques justifient ’utilisation de méthodes de décontamination des surfaces, des
outils’ et des eaux usées’ ainsi que des carcasses, en utilisant dans ce dernier cas par exemple
I’exposition de la surface des produits a de la vapeur®, de I’eau chaude’, du chlore®, de I’acide

! Tompkin, 1980 ; Johnston, 1983 ; Baker et al., 1987 ; Holley et al., 1988 ; Mead, 1989 ; Bryan et Doyle, 1995 ;
Price, 1995 ; Tompkin, 1995

2 Jouve, 1993 ; Bower et al., 1996

3 Lillard, 1978-a ; Lillard, 1978-b ; Lillard et Thomson, 1983 ; Sheldon et Brown, 1986 ;

* Morgan et al., 1996
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lactique’, des phosphates inorganiquess, de I’acide sorbiqueg, de la nisine'’, de la glucose-
oxydase”, du glutaraldéhydelz, de I’0zone'’, des ultrasons'®, une irradiation'”, un courant
électrique en milieu liquide'®. Aussi, la mise en place d’un systtme HACCP est-elle
recommandée pour les abattoirs de volailles (Goodfellow, 1995 ; Salvat et Colin, 1995 ;
Bolder, 1997), les usines de transformation (Tompkin, 1995) et les sociétés de distribution
(Price, 1995 ; Tompkin, 1995).

La microflore initiale des viandes de poulet est composée en moyenne de 34 % de
microcoques, 24 % de corynébactéries, 16 % de lactobacilles et 16 % d’entérobactéries. Le
stockage de cette viande en froid positif induit essentiellement la multiplication de
Pseudomonas sp. (fluorescens, putida et fragi) (Lillard et Thomson, 1983 ; Gallo et al., 1988 ;
Jeong et al., 1992 ; Vareltzis et al., 1997), qui représente 80 % de la flore totale apres 5 a 7
jours, et de Brochothrix thermosphacta (Gallo et al., 1988).

La pénétration des micro-organismes dans le muscle maturé exige 1’adhérence des
bactéries au produit et une protéolyse préalable du collageéne constituant I’epimysium, le
perimysium et 1I’endomysium, et des glycoprotéines (Gill et Penney, 1982). Les Salmonelles
sont essentiellement localisées sur la peau des volailles, en particulier au niveau des crevasses,
des micro-replis et des follicules des plumes. Protégées par ces irrégularités de la
microtopographie de la peau des volailles, elles résistent au ringage. En effet, la structure
physique de la peau (Kim ez al., 1996) joue un réle bien plus important que la présence ou
I’absence de flagelles (Lillard, 1986) et les facteurs membranaires spécifiques de Salmonella
sp. dans I’adhérence de ces micro-organismes a la peau de volaille. L’adhésion semble n’étre
possible que si le muscle a été humidifié/immerggé, ce qui se traduit par une expansion du tissu
conjonctif, favorable a 1’adhésion des bactéries. La présence de sel dans I’eau de ringage
limite I’adhésion des bactéries (Salmonella sp., Escherichia coli, Campylobacter sp. ...) au
muscle (Thomas et McMeekin, 1981 ; Campbell et al., 1987).

I.1.2. Les produits de salaison de viande de volaille

Principaux produits de salaison de viande de volaille

La salaison des produits issus de I’aviculture est a la fois beaucoup moins
développée (Vamam et Sutherland, 1995) et beaucoup moins étudiée que celle des produits a
base de porc et de beeuf. Quelques travaux ont €té cependant publiés, en particulier sur :

e la salaison/fumaison du magret de canard a froid (Setiawan et al., 1993 ;
Lesimple, 1995 ; Lesimple et al., 1995),

5 Bolder, 1997

® Bolder, 1997

" Mossel et van Netten, 1989

8 Lier al., 1997 ; Varelzis et al., 1997
® Serdaroglu et al., 1992

' Mahadeo et Tatini, 1994

1 Jeong et al,, 1992

2 Thomson et al., 1977

13 Sheldon et Brown, 1986

¥ Lillard, 1994

® Katta et al., 1991 ; Lamuka er al., 1992 ; Bolder, 1997
' Bolder, 1997
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e la salaison/fumaison 4 chaud de viande de dinde'’, de pouletlg, d’oie
(Bauermann, 1979) et de canard (Palomar et Arganosa, 1979 ; Palomar, 1980 ;
Chen et Lin, 1997),

e I’¢laboration de produits de type jambon cuit a base de viande de dinde'® ou
de canard (Madlansacay et al., 1988).

e la formulation de bacon de dinde?’ ou de poulet (Bauermann, 1979),

e la fabrication de saucisses a base de viande de poulet21 ou de dindezz,

e Ja mise au point de saucisson sec a base de viande de poulet (Holley et al.,
1988) ou de dinde (Mountney et Parkhurst, 1995),

e la mise au point de produits secs de type charque ou jerky (viande salée,
séchée et fumée a froid) a partir de viande de dinde (Carr et al., 1997)

e [’¢laboration de produits cuits/frits ou préts a cuire, a base de viande de poulet
ou de dinde, par marinage23 , formulation et retexturation (Graham et Marriott,
1986) ou injection (Moran Jr, 1992),

e la mise au point de produits de type paté/haché a base de viande de poulet ou
de canard (Bushway et al., 1982 ; Reddy et Rao, 1997-b),

e [’¢laboration de surimi de volaille (Claus et al., 1994).

Le tableau 1.3 présente la composition des principaux produits de salaison issus de
viandes de volaille. Globalement, ces produits sont peu salés et relativement peu séchés, a
I’exception du magret de canard, des produits de type saucisse seche et de certains bacons de
dinde. Les produits obtenus ne sont généralement pas stables a température ambiante. Leur
durée de vie en froid positif reste également limitée (Wiesniewski et Maurer, 1979 ;
Richardson, 1989).

Contexte et marchés des produits de salaison de volaille

L’aviculture est un secteur particuliecrement dynamique depuis les années 50, en
particulier pour ce qui conceme la viande de volaille. La viande de volaille, et de dinde en
particulier (Morris, 1989), bénéficie d’une excellente image chez le consommateur occidental,
qui I’estime plus diététique®®, plus respectueuse de 1’environnement®®, potentiellement moins
dangereuse, surtout depuis 1’épidémie d’ESB?®, et particulierement bon marché®’. D’autre
part, elle est moins touchée par le rejet dont souffrent les viandes rouges vis-a-vis des
populations a tendance végétarienne des pays occidentaux (Santos et Booth, 1996). Enfin, elle
constitue une source de protéines animales trés intéressante pour les PED (Belemlih, 1986 ;

17 Cooper et Jenkinson, 1974 ; Wisniewski et Maurer, 1979 ; Sheldon et al., 1982 ; Lahav, 1985 ; Richardson,
1989 ; Busboom, 1992

B Chatterjee et al., 1971 ; Oblinger et al., 1977 ; Stubblefield et Hale, 1977 ; Stubblefield et al., 1977 ; Frentz,
1990

' Hasiak et al., 1984 ; Chen et Jones, 1988 ; Baker, 1990 ; Bater et al., 1993 ; Healthy Choice, 1997

* Baumgart ez al., 1980 ; Suderman et al., 1988 ; Walters et al., 1992

' Bakeretal ., 1968, 1970 et 1972 ; Lahav, 1985 ; Larsen et al., 1986 ; Baccus-Taylor et Maurer, 1991 ; Baccus-
Tayloretal., 1993 ; Lee et al., 1997

2 Keller et Acton, 1974 ; Sales et al., 1980 ; Tellefson et Bowers, 1981 ; Wesley et al., 1982 ; Beggs et al., 1997
3 Heath et Owens, 1991 ; Puttarajappa et al., 1997 ; Reddy et Rao, 1997-a

* Bruhn, 1994 ; Healthy Choice, 1997

* Cuisset, 1993

2 Devine, 1996 ; Raeside, 1997 ; Cawthorne, 1997 ; Bolder, 1997

7 Cuisset, 1993 ; Devine, 1996
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Cuisset, 1993), en particulier en raison des relatives facilités d’élevage et de 1’absence

d’interdit religieux la concemant (Gascoyne, 1989).

Tableau 1.3. Composition des principaux produits de salaison a base de viande de volaille

Produit Eau (%) Sel (%) Lipides (%)
Canard
Canard salé, séché, fumé a chaud 68,16-69,24° 327-396°  3,96-5,34°
Magret salé, séché, fumé a froid 57,5 3,5'
Dinde
Bacon 72,0-73,3% 0,9-5,1°
70,1° 8,7°
61,86-72,57° 6,71-21,76
59,2-59.6°  3,25-3.45°  19,1-19,7°
Jambon cuit 70,98-71,77°  2,00-3,06°  4,92-524°
2,36° 2,78°
Dinde salée et fumée a chaud 68,2-74,8°  2.34-2,79° 2,3-9,1°
65,2-66,6' 2,1-3,0
57,8-64,08  1,91-451%
1,13-2,61°
62,0-68,0'"° 2,8-33°
Saucisse de dinde 68,94-69,26°  2,32-242°  9.49-9,74°
Saucisse de dinde cuite et séchée 43,8-47,8"° 2,1-23%  13,6-14,6"
Poulet
Filet de poulet salé et fumé a chaud ~ 68,43-68,57°  2,40-2,45°  9,80-10,40°
64,5-67,5'"  2,68-3,37"
3,57-5,07'2
68,22-72,23" 3,40-3,85"
Saucisse de poulet 68,61'1 0,914 1

(0) : Palomar et Arganosa, 1979 ; (1) : Deumier, 1994 ; (2) : Suderman et al., 1988 ; (3) : Walters et al., 1992 ;
(4) : Baumgart et al.,, 1980 ; (5) : USDA, 1997 ; (6) : Healthy Choice, 1997 ; (7) : Sheldon et al., 1982 ; (8) :
Wisniewski et Maurer, 1979 ; (9) : Hale et al., 1977 ; (10) : Mountney et Parkhurst, 1995 ; (11) : Stubblefield et
Hale, 1977 ; (12) : Stubblefield et al., 1977 ; (13) : Chatterjee et al., 1971 ; (14) : Lee et al., 1997 ; (15) Keller et
Acton, 1974

La percée de la découpe de dinde et I’engouement des consommateurs pour les
volailles labellisées sont les principaux moteurs de la croissance du secteur’®, qui s’inscrit
dans un changement des habitudes alimentaires des pays du Nord, vers un régime plus riche
en fruits et 1égumes, en poulet et en dinde, et moins riche en viandes rouges (Bruhn, 1994). La
viande de dinde est la principale responsable de cet essor dans les pays du Nord (Morris, 1989
; Devine, 1996). En 1997, 85 % des foyers ont acheté régulierement de la dinde et chaque
frangais a consommé en moyenne 6,5 kg de cette viande (Anonyme, 1997). Morris (1989)
considere que la part de viande de dinde (rapportée a la consommation totale de viande),
consommeée par les occidentaux, pourrait passer des 5 % actuels a 25 % d’ici 2010.

En France, les perspectives d’avenir de la volaille paraissent trés encourageantes.
En effet, en 1991 le Frangais consommait 22 kg de viande de volaille, alors que I’ Américain

2 Girard et al., 1993 ; Devine, 1996 ; Anonyme, 1997 ; Suaudeau, 1997
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en consommait 43 kg, ce qui laisse présumer de I’existence de marges de développement
particulierement intéressantes. Ces chiffres sont a nuancer dans la mesure ou ils supposent
que I’évolution américaine soit transposable en France. Or, méme si I’influence américaine
est indéniable, le modele alimentaire frangais reste différent.

La mise au point de produits nouveaux élaborés, intégrant une forte notion de
service, une bonne image de marque et a des prix compétitifs, constitue une voie de
diversification de la filiere. En particulier, les charcuteries a base de viande de volaille ont
déja été identifiées comme un créneau porteur qui répond parfaitement aux souhaits des
consommateurs”, et plus spécialement des enfants, du fait de leur absence de typage (Vamam
et Sutherland, 1995 ; Gattegno, 1997). Cette absence de typage permet également d’envisager
I’aromatisation des viandes de volailles, afin de les positionner comme des concurrents des
viandes rouges (Gascoyne, 1989). En 1997, 8100 tonnes de charcuteries de volaille (saucisses,
rotis tranchés, dés de volailles, jambon cuit - Figure 1.3) ont été vendues en France, soit 42 %
de plus qu’en 1996 (Moreau, 1998). Ce secteur avait progressé jusque la d’environ 70 % tous
les ans (Gattegno, 1997). Cependant, la France connait un certain retard dans le
développement de produits élaborés a base de volaille. En effet, la premicre gamme de
charcuteries de volailles frangaise n’a été présentée qu’en 1988 par Arrivé au SIAL. Depuis,
tous les transformateurs de la filiere volaille (4rrivé, LDC, Doux, Bourgoin...), mais surtout
des grandes sociétés extérieures au secteur avicole (Fleury Michon, Herta...), (Figure 1.4) se
sont lancés dans ce type de produits (Suaudeau, 1994 ; Moreau, 1998), qui présentent I’intérét
de créer beaucoup de valeur ajoutée (Varam et Sutherland, 1995).

Autres (rotis
etc...)
16%

Aides culinaires

Saucisses
15%

| %
Salaison/fumaison Blancs et jambons
8% 54%

Figure 1.3. Marché de la charcuterie de volaille en GMS fin 1997
(d’apres Moreau, 1998)

» Cuisset, 1993 ; Suaudeau, 1994 ; Anonyme, 1997-b ; Gattegno, 1997
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: Maitre Coq

Péere Dodu (Doux) .
(Amivé)
0,7%
! Herta
| 0
4% Autres
! 4%
- Le Gaulois (LDC)
‘ 8%
, Fleury Michon
43%
’, Marques de
Distribution

37%

Figure 1.4. Parts de marché des marques en blancs et jambons de volaille fin 1997
(d’apres Moreau, 1998)

A T’origine, 1’élaboration de produits de salaison avait pour but la stabilisation et
la conservation des produits camés, avec pour conséquence un typage organoleptique tres fort
(produits fortement salés, séchés, fumés...)*°. Avec le développement des technologies du
froid®' et le concept de technologies hurdle (Leistner et Gorris, 1995), la mise au point de
produits plus doux (moins salés, moins séchés, moins fumés, moins acidifiés,...) a été rendue
possible (Lawrie, 1985 ; Price et Schweigert, 1987). En effet, la demande des consommateurs
des pays du Nord s’oriente actuellement vers des produits faiblement transformés™” et moins
riches en additifs (Vamam et Sutherland, 1995), en particulier pour les produits de salaison, a
base de viande ou de poisson3 3. La volonté du consommateur de trouver des produits plus
proches du frais est motivée, d’une part, par des facteurs d’ordre organoleptique, et, d’autre
part, par des concepts diététiques et médicaux plus ou moins justifiés.

Ainsi, les consommateurs demandent des produits a teneurs en sel réduite, cette
exigence €tant justifiée par les risques cardio-vasculaires liés a une trop forte consommation
de sodium®. Cependant, la relation de causalité entre la quantité de sodium ingérée et

% Pearson et Tauber, 1984 ; Sainclivier, 1985 ; Townsend et Olson, 1987 ; Ismail et Wootton, 1992

*! Sainclivier, 1993 ; Jeremiah, 1996

2 Cerveny, 1980 ; Ohlsson, 1994 ; Gould er al, 1995 ; Leistner et Gorris, 1995

3 Hansen, 1980 ; Barbut et Findlay, 1989 ; Richardson, 1989 ; Ismail et Wootton, 1992 ; Bruhn, 1994 ; Burger,
1995 ; Moskowitz, 1995-b ; Boatella ez al., 1996

* Baldini et al., 1984 ; Pinedo et al., 1987 ; Katoh et Nakamura, 1988 ; Barbut et Findlay, 1989 ; Mittal et
Barbut, 1989 ; Varnam et Sutherland, 1995
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I’hypertension artérielle fait actuellement 1’objet d’une polémique (Anonyme, 1997-a ; Ely,
1997 ; Pszczola, 1997). Certains facteurs comme la sensibilité individuelle au sel, les aspects
génétiques, la proportion d’autres cations dans l’alimentation, la surcharge pondérale, la
consommation de tabac et d’alcool, I’exercice physique ou le stress jouent également un role
important et interagissent probablement avec la quantité de sodium ingéré®. En conséquence,
la teneur en sel moyenne des jambons fumés américains est passée de 5.2 a 2.5 % entre 1939
et 1979 (Cerveny, 1980). Certaines méthodes de substitution partielle du chlorure de sodium
ont été proposées, comme I’utilisation de chlorures non sodiques (KCl, CaCl...), de
phosphates, de certains peptides ou de liants (carraghénanes, protéines végétales...) (Pinedo et
al., 1987 ; Barbut et Findlay, 1989 ; Seki et al., 1990 ; Pilkington et Allen, 1994).

La diminution du degré de fumage des produits industriels est une conséquence de
la sensibilisation des consommateurs au probléme des composés carcinogeénes, comme les
hydrocarbures aromatiques polycycliques (Gilbert et Knowles, 1975 ; Lesimple, 1995 ; Chen
et al., 1996 ; Chen et Lin, 1997) et les composés N- nitroso (Sen et al., 1993 ; Lesimple,
1995), dans les produits fumés.

De méme, les nitrites font 1’objet d’un rejet de la part des consommateurs. En
effet, ils interviennent dans la formation de N-nitrosamines carcinogenes (Theiler et al., 1981
; Shahidi, 1991 ; Shahidi ez al., 1994 ; Cassens, 1995). La diminution des doses de nitrites ou
leur remplacement par des combinaisons d’additifs/auxiliaires de fabrication, présentant des
propriétés technologiques similaires, (pigments encapsulés, sorbates, bactéries lactiques,
acides organiques, nisine...), sont préconisés (Sofos et Busta, 1980 ; Shahidi, 1991 ; O’Boyle
et al., 1992 ; Miller et al., 1993 ; Sen et Badoo, 1997).

I.2. Les procédés de fabrication des produits de salaison

Les opérations de salage, séchage et fumage de viande de volaille bénéficient des
nombreux travaux publiés dans ce domaine sur d’autres produits camés. A ce titre, elles
peuvent étre le plus souvent transposées sans difficulté 4 la volaille®®. Il n’en va cependant pas
de méme pour la maturation, qui est tres largement dépendante de la composition originale de
la matiere premicre et des flores microbiennes endogenes et/ou artificielles. Les phénomenes
mis en jeu commencent & étre élucidés dans le cas du jambon sec’’ et du saucisson sec’®, mais
ils restent a éclaircir dans le cas des produits de salaison a froid a base de viandes de volaille.
En effet, peu de données ont été publiées sur ce sujet (Ramarathnam ez al., 1991 ; Lesimple.et
al., 1995). Cet état de fait peut expliquer que la majorité des produits de charcuterie
actuellement sur le marché est constituée de produits de salaison cuits, les produits crus étant
rares (Vamam et Sutherland, 1995), a I’exception du saucisson sec de volailles, du bacon de
dinde et de quelques produits a base de viande de canard, comme le magret de canard séché
ou fumé (Setiawan et al., 1993 ; Benzénine, 1995 ; Lesimple et al., 1995) et le nan-an chinois
(Yongchang, 1989).

3 Ely, 1997 ; Kotchen et Kotchen, 1997 ; Kuller, 1997 ; McCarron, 1997 ; Preuss, 1997 ; Reisin, 1997 ; Staessen
etal., 1997

36 Chatterjee et al., 1971 ; Juven et Gertshovki, 1976 ; Oblinger et al., 1977 ; Stubblefield ez al., 1977 ;
Wisniewski et Maurer, 1979

37 Berdagué et al., 1991 ; Garcia et al., 1991 ; Barbieri et al., 1992 ; Buscailhon, 1992

» Liicke, 1985 ; Roca et Incze, 1990 ; Charrier, 1992
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Les opérations de transformation des produits ethniques, traditionnels (ou
positionnés comme tels) et/ou haut de gamme mettent en ceuvre des procédés de salaison tres
traditionnels, comme le salage a sec et le fumage traditionnel a froid (Setiawan er al., 1993 ;
Lesimple et al., 1995). En effet, différents travaux ont montré que les consommateurs
préferent les produits salés a sec et fumés traditionnellement (Wisniewski et Maurer, 1979 ;
Busboom, 1992).

Les produits de consommation plus courante bénéficient des technologies
, .. - 40 - y g s . 41
récentes, comme [’injection®, le malaxage® éventuellement réalisé sous vide'', ou encore
’utilisation d’ar6mes naturels de fumée (Busboom, 1992).

I.2.1. Les procédés actuels de salaison

1.2.1.1. Les propriétés des principaux agents de salaison

Les fonctions de stabilisation des agents de salaison

L’effet bactériostatique du sel est li¢ a deux phénomenes. D’une part, la présence
de sel limite I’A,, du produit. D’autre part, les ions sodium (Na") présentent une activité
inhibitrice spécifique vis-a-vis des micro-organismes. Aux concentrations rencontrées dans
les produits de salaison, ce second phénomene est prépondérant (Vamam et Sutherland,
1995). Les nitrites sont utilisés en salaison pour leur fort pouvoir bactériostatique (voire
bactéricide), en particulier vis-a-vis de Clostridium botulinum (Cassens, 1995). Le mode
d’action des nitrites n’est pas encore €lucidé completement. Il semblerait que les composés
actifs soient des dérivés ioniques des nitrites de type [FesS3(NO);]” (Cammack et al., 1999).
Les acides organiques présentent de remarquables propriétés inhibitrices vis-a-vis de
nombreux micro-organismes (Cannon et al., 1993 ; Hsaio et Siebert, 1999), et en particulier
de Clostridium botulinum (Miller et al., 1993). De méme, les phosphates présentent une
activité antimicrobienne in vitro. Cependant, cet effet des phosphates est faible, tres discuté et
tout a fait secondaire par rapport aux propriétés physico-chimiques de ces additifs (Vamam et
Sutherland, 1995).

Les fonctions organoleptiques des agents de salaison
Influence des agents sur la flaveur

D’un point de vue sensoriel, le chlorure de sodium libre modifie la flaveur du
produit. La transduction serait réalisée par des canaux ioniques a sodium (Na") activés par les
ions chlorure (CI') (Beauchamp et Brand, 1994). Dans le cas des produits camés, la teneur en
sel minimale nécessaire a I’apparition de la saveur salée est égale a 1.5 %. Au-dela de 4 %, les
produits sont généralement considérés comme trop salés, la tolérance pouvant aller jusqu’a
environ 6 % dans le cas de produits fortement fumés et/ou contenant des sucres (Vamam et
Sutherland, 1995). Pourtant, la sensibilité a la saveur salée est variable (Johansson et al.,
1973), voire inexistante chez les agueusiques complets ou partiels (Uziel et Smadja, 1985). Le
facteur de variabilité ne semble pas étre ethnique. En effet, il apparait que la sensibilité au salé

** Hale et al., 1977 ; Sheldon et al., 1982 ; Lahav, 1985 ; Chen et Jones, 1988 ; Suderman et al., 1988
“ Babji er al., 1982 ; Lahav, 1985 ; Suderman er al., 1988 ; Bater et al., 1993
*'Lahav, 1985 ; Chen et Jones, 1988 ; Suderman ez al., 1988 ; Lindemann, 1994
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ainsi que les préférences pour le degré de salage ne sont pas influencées par I’origine ethnique
des individus, mais plutdt par les expériences individuelles et les habitudes alimentaires
acquises (Prescott et Bell, 1995). De plus, I’existence d’un rassasiement sensoriel spécifique
pour le salé fait encore I’objet de controverses. Certains le considerent comme réel
(Nicolaidis, 1992) mais d’autres le jugent inexistant en dehors des cas pathologiques
(Beauchamp et Brand, 1994 ; Mattes, 1997). Ajoutons que certains chlorures sont pergus
comme amers, I’amertume pergue €tant corrélée positivement avec la somme des diametres
des 1lons constituant la molécule (Barbut et Findlay, 1989). Si le sel peut étre considéré
comme un exhausteur de gotit d’un point de vue hédonique, Kemp et Beauchamp (1994) ont
montré que 1’addition de sel ne modifie pas I’intensité de la flaveur d’autres substances.
Enfin, la cuisson induit la formation d’un complexe protéines-sodium, qui rend la proportion
d’ions sodium complexés inactive, ce qui explique qu’a teneur en sel égale, un produit cuit
parait moins salé qu’un produit cru.

La saveur acide des produits marinés est probablement induite par les ions H;O"
sur les cellules réceptrices via un récepteur ou un canal membranaire encore inconnu.
Cependant, I’anion associé¢ joue probablement un rdle important dans la transduction, étant
donné que sa nature induit des réactions différentes (flaveur générale du produit,
augmentation de la quantité de salive, ...) (Beauchamp et Brand, 1994 ; Hartwig et McDaniel,
1995).

Bien qu’il existe des différences sensorielles marquées entre des produits de
salaison traités avec et sans nitrites*’, ces additifs n’ont toujours pas été associés a une flaveur
spécifique. Cependant, certains composés dérivés des nitrites, comme la nitrosomyoglobine et
la S-nitrosocystéine, sont des antioxydants, qui participent donc directement a la flaveur du
produit (Mottram et al., 1984 ; Varnam et Sutherland, 1995).

Le sel joue un rdle pro-oxydant et favorise le rancissement des matieres grasses
(Gray et al., 1994). Les nitrites (Mac Donald et al., 1980-b) et les phosphates (Craig et al.,
1996 ), mais surtout 1’acide ascorbique (Mitsumoto et al., 1991) et la vitamine E (Gray et al.,
1994), ont une action antioxydante marquée.

Influence des agents sur la couleur

L’utilisation des nitrites en salaison a pour conséquence la modification de la
couleur du produit, qui devient nettement plus rouge (Froehlich ez al., 1983). En effet, les
nitrites réagissent avec la myoglobine pour donner la nitrosometmyoglobine de couleur brune.
Dans des conditions réductrices et modérément acides, ce composé est réduit en un composé
rose, la nitrosomyoglobine, qui est instable. La chaleur produite au cours de la cuisson de
produits de type jambon cuit stabilise la couleur en transformant la nitrosomyoglobine en un
pigment stable, le nitrosomyochromogene, par dénaturation de la myoglobine (Cornforth, 1994).

Influence des agents sur les propriétés physico-chimiques
Le chlorure de sodium et les phosphates améliorent la solubilité des protéines

musculaires et augmentent le pouvoir de rétention d’eau. Ainsi, lorsque du sel est mis en
contact avec la surface d’un muscle, la surface du muscle devient "collante” (Sainclivier,

> MacDougall et al., 1975 ; Mac Donald ez al., 1980-a ; Froelich et al., 1983 ; Noel et al., 1990
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1985). Cet effiet est dii a 1’action du sel sur les protéines. Offer et Trinik (1983) ont étudié le
comportement de myofibrilles isolées, et immergées dans des solutions de NaCl : un
gonflement des myofibrilles est observé a partir d’une concentration de 0,2 molalité. A 1
molalité, le diametre des fibres est multiplié par un facteur de 2,8. Un accroissement de la
concentration en sel augmente les forces de répulsion électrostatiques entre les filaments
d’actine et de myosine des myofibrilles (Hamm, 1960 ; April et al., 1972). Ce mécanisme
contribue a augmenter le volume d’eau disponible. Ainsi, I’extension des chaines, et le gain
d’eau d’hydratation des protéines seraient simultanément a I’origine du gonflement des
myofibrilles (Hamm, 1960). Cette expansion est néanmoins limitée par les ponts transversaux.
Accroitre la concentration en sel revient a affaiblir les interactions actine-myosine (Hamm,
1960 ; Offer et Trinick, 1983). Par exemple, une concentration en sel de 0,6 molalité a pH =
5,5 suffit pour solubiliser le filament de myosine. Soulignons que la solubilisation, méme
partielle, du complexe d’actomyosine, peut augmenter considérablement la viscosité de la
solution occluse dans les myofibrilles. Au-dela d’une molalité, I’ajout de sel diminue le
pouvoir de rétention d’eau.

Les polyphosphates favorisent la liaison de 1’eau et des protéines musculaires
selon trois mécanismes. Tout d’abord, les polyphosphates augmentent le pH. D’autre part, ils
complexent certains cations liés aux protéines musculaires (Ca’* et Mg®"), rompant ainsi les
ponts protéiques. En conséquence, le réseau protéique se relache, provoquant une
augmentation de la capacité de rétention d’eau (Hamm, 1960, Theno et al., 1978-b). Enfin, ils
dissocient le complexe actomyosine (Offer et Trinick, 1983).

Le marinage de viandes se traduit par une amélioration de la tendreté des produits
traités. L acide intervient de deux fagons dans ce phénomene. Tout d’abord, 1I’acide modifie la
structure du collagene (Kijowski et Mast, 1993), ce qui est particulierement intéressant dans le
cas de produits destinés a la cuisson (Rao et Gault, 1990). D’autre part - et surtout - en
¢loignant le pH du muscle de son point isoélectrique, le marinage induit une augmentation du
pouvoir de rétention d’eau du muscle, ce qui se traduit par une amélioration de la tendreté et
de la jutosité du produit (Rao et Gault, 1990 ; Cannon et al., 1993).

1.2.1.2. Les technologies actuelles mises en ceuvre pour la formulation de produits
d’origine animale

Traditionnellement, de nombreux procédés de transformation des produits camgés
combinent une étape de formulation et une étape de séchage. Le salage, qui est le procédé de
formulation le plus répandu, peut étre réalisé par différentes méthodes :

Les traitements dits «a sec»

Le procédé de salage traditionnel consiste a mettre en contact un mélange de
cristaux de sel sec avec le produit traité, qui peut étre du poisson (Voskresensky, 1965 ;
Zugarramurdi et Lupin, 1980), de la viande (Dussap et Gros, 1980 ; Torres et al., 1994 ;
Parolari, 1996) ou du fromage (Harfouch ez al., 1990 ; Bines et Holmes, 1994).

Le mélange sec peut étre complexifié, en particulier dans le cas de la salaison de

produits a base de viande. Ce mélange contient généralement du sel, des sucres, des nitrites
et/ou des nitrates (Kemp et al., 1974 ; Kemp et Fox, 1977 ; Flores, 1997).
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Afin d’automatiser et de standardiser le procédé, I’aspersion mécanisée au sel sec
de viandes (Soncini, 1984) ou de poissons (Lopez-Gallego, 1996) a été proposée. Cette
aspersion peut étre réalisée sous pression (canons a sel, champ électrostatique, introduction
mécanique...). De tels procédés ont été appliqués au salage de fromages (Muzzarelli, 1984 ;
Cosentino et al., 1987) et de poissons (Ismail et Wooton, 1992).

Cependant, les procédés au sel sec sont difficilement controlables et aboutissent a
des produits hétérogenes, souvent tres salés, décolorés et croutés (Pearson et Tauber, 1984 ;
Vamam et Sutherland, 1995). Le fait que les produits soient exposés a I’air les soumet
¢galement aux contaminations et a 1’oxydation (Sainclivier, 1985). Enfin, les procédés de
salage a sec sont particuliecrement consommateurs d’espace, demandent beaucoup de main-
d’ceuvre et génerent des stocks tres importants (Pearson et Tauber, 1984 ; Price et Schweigert,
1987).

L’immersion dans une solution concentrée

L’immersion des produits dans une solution concentrée, appelée également
saumurage, est tres répandue. Ainsi, le procédé de saumurage simple, en solution binaire
eau/sel, est appliqué au salage de poissons®, de fromages* ou de cuirs (Bailey, 1992).
Néanmoins, d’apres Sabadini et al. (1998), le salage par immersion en saumure saturée serait
plus lent que par salage a sec.

La solution concentrée peut étre complexifiée, afin de formuler plus finement le
produit. Ainsi, les viandes traitées en salaison sont le plus souvent saumurées dans une
solution contenant du sel, des sucres, des nitrates et/ou des nitrites (Homsey et Mallows,
1955-b ; Taylor et al., 1980 ; Andersen et Hinrichsen, 1995). De méme, dans les pays
nordiques, les filets de hareng sont saumurés dans une solution contenant du sel et du
saccharose (McLay, 1972 ; Magnusson et Moller, 1985 ; Gudmundsdottir et Stefansson,
1997). Enfin, Brockwell (1981) propose de saumurer les fromages dans une solution
composée de lactosérum et de sel, afin d’éviter que les caillés perdent leurs minéraux.

Le marinage consiste a mettre en contact le produit avec une solution acide.
Notons a titre de curiosité que le marinage en solution alcaline est également, mais rarement,
utilis¢ (Cannon et al., 1993). Par abus de langage, toute immersion ayant pour but la
formulation ou I’attendrissement d’un produit, en particulier destiné a étre cuit, est également
appelée marinage. A la limite du marinage, de nombreux procédés proposent d’utiliser les
propriétés bactériostatiques des acides utilisés seuls. Dans ce demier cas, la formulation doit
étre suffisamment contrdlée pour éviter 1’apparition d’une saveur acide dans le produit. Le
procédé de marinage, dans des solutions eau/sel/acide, de poissons*> ou de viandes* permet
donc de proposer des produits salés et acidifiés. Les acides utilisés sont nombreux. On peut
citer en particulier les jus de fruits (Behanan er al., 1992), le vinaigre®’, I’acide acétique®®,
I’acide citrique, 1’acide sorbique (Hansen, 1980 ; Murray, 1988), 1’acide benzoique (Hansen,
1980 ; Murray, 1988) et la glucono delta lactone (GDL) (Labell, 1981). Par rapport aux autres

# Voskresensky, 1965 ; Del Valle et Nickerson, 1967 ; Ravesi et Krzynowek, 1991 ; Ismail et Wooton, 1992 ;
Medina-Vivanco et al., 1998 ; Mujaffar et Sankat, 1998

* Hansen, 1979 ; Geurts et al., 1980 ; Bines et Holmes, 1994

4 McLay, 1972 ; Wootton et Chuah, 1981 ; Rodger et a/., 1984 ; Murray, 1988 ; Behanan ez al., 1992

% Rao et Gault, 1990 ; Oreskovich et al., 1992 ; Cannon ez al., 1993 ; Kijowski et Mast, 1993

7 McLay, 1972 ; Hansen, 1980 ; Labell, 1981 ; Campbell et al., 1992

® McLay, 1972 ; Murray, 1988 ; Rao et Gault, 1990 ; Behanan et al., 1992
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acides employés, ce demier composé présente la particularité d’induire, a pH égal, une saveur
acide beaucoup moins marquée (Dusautois ez al., 1993).

Le douchage de produit a I’aide d’une solution concentrée a été récemment
développé et constitue une amélioration du saumurage. Il est utilisé pour le traitement de
fromages49 ou de viandes™, éventuellement sous pression (Dimitrov et Yanchev, 1974), afin
d’accélérer I’imprégnation.

Les saumures utilisées présentent une contamination microbienne importante
(Merin et al., 1983 ; Welsh et Zall, 1983). La flore microbienne naturelle ou artificielle des
saumures interviendrait positivement dans la formulation de différents produits maturés,
comme le hareng (Voskresensky, 1965), les fromages (Centeleghe et al., 1971), le bacon
(Eddy et Kitchell, 1961) et plus généralement les pieces de viandes maturées (Leistner, 1958-
b ; Petdjd et al., 1972 ; Hinrichsen et Andersen, 1994). Cependant, certains micro-organismes
pathogénes’' ou d’altération®® sont susceptibles de se développer dans les saumures. La
gestion des saumures doit prendre en compte les flores utiles, pathogenes et d’altération ainsi
que le réajustement des concentrations en solutés (sel, sucres, nitrites, nitrates etc...) (Price et
Schweigert, 1987 ; Vamnam et Sutherland, 1995). Enfin, comme dans le cas des traitements a
sec, les procédés d’immersion sont trés consommateurs d’espace (Pearson et Tauber, 1984).

L’injection de solution concentrée dans le produit

L’injection sous pression d’une solution directement dans les produits est le
procédé le plus développé dans I’industrie (Schmidt 1986 ; Claus et al., 1994). L’injection
peut étre pratiquée par voie artérielle ou musculaire (Pearson et Tauber, 1984 ; Price et
Schweigert, 1987). Elle a été développée afin d’améliorer les performances des procédés
industriels de salage de fromages™, de poissons54 ou de viandes™.

Les traitements par injection accélérent fortement le salage, limitent les besoins en
espace et en main-d’ceuvre et permettent un fonctionnement en continu (Pearson et Tauber,
1984). Cependant, le risque microbiologique est encore plus important qu’en immersion
(Leistner, 1958-a ; Townsend et Olson, 1987), surtout lorsque la technologie d’injection met
en ceuvre une recirculation de la solution (systtmes multi-aiguilles) afin de limiter les
effluents (Vamam et Sutherland, 1995).

L’injection présente certes I’avantage d’introduire une quantité de sel connue dans
le produit et de maitriser ainsi sa teneur en sel finale. En revanche, I’introduction de sel étant
réalisée par injection de saumure, de I’eau est également incorporée au produit. Ainsi, pour
formuler un produit a 3 % de sel par injection de saumure saturée, 97 g d’eau sont introduits
par kg de produit. Cet ajout d’eau pose un probleme de principe dans la mesure ou les
produits formulés sont destinés a étre séchés ou cuits.

* Shiler et Okinchits, 1978 ; Golovkov et al., 1980 ; Krayer, 1986 ; Budahn et Burnell, 1989 ; Bines et Holmes,
1994

30 Nazarova, 1972 ; Henning, 1977 ; Prosenbauer, 1989

3! Pantaléon et al., 1958 ; Centeleghe et al., 1971 ; Bamnier et al., 1988

>2 Centeleghe et al., 1971 ; Gardner, 1980

33 Lee etal., 1978 ; Kammerlehner, 1993

* CEVPM, 1993 ; Hansen et al., 1996

% Brownetal., 1974 ; Mandigo et al., 1977 ; Olson et al., 1979 ; Taylor et al., 1980 ; Sheldon et al., 1982 ;
Handel et al., 1991 ; Freixenet, 1993 ; Klaassen, 1993
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Meéthodes combinées

L’utilisation combinée de plusieurs de ces méthodes a été également proposée.
Ainsi, Parker (1989) propose d’injecter une saumure saturée, contenant un exces de sel sous
forme de cristaux insolubles, dans des viandes. D’autre part, I’injection de saumure peut étre
suivie d’une immersion®® ou d’un salage & sec”’, voire de ces deux technologies (Vamam et
Sutherland, 1995) dans le cas de la fabrication du bacon ou du jambon. Cette phase permet de
poursuivre le salage, tout en permettant a la saumure injectée de s’homogénéiser dans le
produit (Schmidt, 1986). De méme, la combinaison de traitements a sec et par immersion est
utilisée lors du salage sous vide de pieces de porc (Hermsen, 1979). Enfin, Shiler (1974) a
proposé un procédé original de salage de caillés en altemant des phases de douchage et
d’immersion en saumure.

1.2.1.2.5. Comparaison des coefficients de diffusion apparents

A part dans le cas du procédé d’injection, les transports de matiere croisés (eau et
sel) au cours du salage de viande® et de poisson® sont presque toujours interprétés comme
des phénomenes diffusionnels. Dussap et Gros (1980) ont proposé¢ un mécanisme de
pénétration du sel dans les tissus animaux fondé sur I’hypothéese selon laquelle le sel serait
transporté suivant la direction des fibres dans la phase aqueuse. Plusieurs auteurs (Wood,
1966 ; Djelveh et Gros, 1988) constatent cependant que le transport du NaCl n’est pas affecté
par ’orientation des fibres musculaires. En revanche pour le glucose, la diffusion s’opere
parallelement au sens des fibres, le coefficient de diffusion apparent du glucose étant trois fois
supérieur a celul obtenu pour une orientation perpendiculaire des fibres (Djelveh, 1990). On
peut supposer que les solutés de masse molaire relativement importante ne pourraient pas
atteindre la phase aqueuse disponible a I’intérieur des fibres.

Le tableau 1.4 synthétise diverses évaluations de coefficient de diffusion de
différents solutés dans des produits d’origine animale. En saumure a 20 °C, le coefficient de
diffusion du sel dans la viande de porc vaut 0,25.10° m”s™. En salage a sec, Dussap et Gros
(1980) montrent que le coefficient de diffusion du sel dans la viande vaut 0,22.10° m?s? a2
°C, ce qui indique que le salage a sec et le salage en saumure saturée sont comparables.
Cependant, Sabadini er al. (1998) évaluent le coefficient de diffusion du sel dans la viande en
salage a sec 4 19,37.10° m®s™ 4 20 °C en tenant compte de la rétraction de la matrice viande.
Or, le coefficient de diffusion mutuel a dilution infinie du systeme chlorure de sodium-eau a
25 °C est égal a 1,584.10”° m®s” lorsque la concentration en sel atteint 4 molalités (Robinson
et Stockes, 1959). Sabadini et al. (1998) foumnissent ce résultat sans aucun commentaire. Il
parait difficilement explicable que le sel puisse diffuser plus vite dans la viande que dans
’eau.

Bien que les coefficients de diffusion temaires en solution temaires eau-sel-sucre
ne soient pas encore connus, Reinfelds et Gosting (1964) et Henrion (1964) ont montré que
I’ajout de saccharose a une solution de KCI pouvait diviser par 11 le coefficient de diffusion
du KCI.

%6 Lawrie, 1985 ; Andersen et Hinrichsen, 1995 ; Varnam et Sutherland, 1995

5T Taylor et al., 1980 ; Lawrie, 1985

® Wood (1966), Fox (1980), Dussap et Gros (1980) et Djelveh et Gros (1988).

% Jason et Peters (1973), Narayanaswamy et al., (1980)et Hsu et Deng (1980) ; Medina-Vivanco ez al. (1999).
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Tableau 1.4. Coefficients de diffusion de différents solutés dans les produits animaux.
Traitement effectué en saumure (Saum) ou en salage a sec (SaS)

Soluté Traitement | Produit T Coefficient de | Coefficient de diffusion | Sources
(°C) | diffusion (x10” mutuel 2 dilution
m’.s™) infinie (x10° m’.s™")
NaCl Saum Porc -2 0,14 1,604 25 °C 4
NaCl SaS Beeuf 2 0,22 2
NaCl Saum Hareng 2 0,11 1
NaCl Saum Fromage 4 0,22-0,37 8
NaCl Saum Porc 5 0,22 3
NaCl Saum Espadon S 0,55-0,75 6
NaCl SaS Beeuf 10 17.21° 5
NaCl Saum Beeuf 10 0.25° 5
NaCl Saum Porc 12 0,22 4
NaCl Saum Beeuf 20 026 5
NaCl Saum Hareng 20 0,23 1
NaCl Saum Tilapia 20 0,70-1,05 7
NaCl Saum Fromage 20 0,39-0,51 8
NaCl SaS Beeuf 20 19.37° 5
NaCl Saum Espadon 25 0,95-1,45 6
NaCl Saum Porc 25 0,36 4
Glucose Saum Beeuf 25 0,22-0,59 0,67 a25°C 9
NaNO, Saum Beeuf S 0,15-0,25 1,91 a25°C 3
NaNO, Saum Porc 5 0,12-0,13 3
NaNO; Saum Beeuf 5 0,14-0,22 1,90 a25°C 3
NaNO; Saum Porc 5 0,22-0,24 3
CH;COOH Saum Hareng 2 0,17 1,29 225 °C 1
CH;COOH Saum Hareng 10 0,26 1
CH;COOH Saum Hareng 20 0,45 1

(1) : Rodger ez al. (1984) ; (2) : Dussap et Gros (1980) ; (3) : Fox (1980) ; (4) : Wood (1966) ; (5) : Sabadini et
al. (1998) ; (6) : Del Valle et Nickerson (1967-b) ; (7) : Medina-Vivanco et al. (1998) ; (8) : Turhan (1996) ; (9) :
Djelveh (1990) ; (*) : Hubinger (1999) précise que I’article de Sabadini et al. (1998) comporte une erreur sur
I’ordre de grandeur des coefficients de diffusion. Il convient en effet de lire 10”° au lieu de 10"’ dans ce papier.

Pour un traitement d’immersion dans une solution binaire de NaCl, une
concentration minimale en sel est nécessaire pour enregistrer une perte en eau. Pour le salage
de Hareng a 0°C (Reay, 1936 ; Slabyj et al., 1987), de mulet a 0°C (Deng, 1977) et de
fromage a 20°C (Harfouch, 1990), lorsque les solutions de traitement présentent des molalités
en NaCl inférieures a 3,8 mol/kg, 3,7 mol/kg, 3,1 mol/kg et 1,5 mol/kg, respectivement,
I’aliment gagne a la fois du sel et de I’eau. L’existence de ces concentrations critiques est
explicable par le phénomene de gonflement des protéines. Pour une température de traitement
de 10 °C, une concentration minimale de 3,5 molalités en NaCl est nécessaire pour obtenir
une perte en eau (Kent, 1985). De nombreux travaux®’ se sont intéressés a ’équilibre qui
s’établit entre la concentration en sel dans le muscle et la solution. Del Valle et Nickerson
(1967-a) définissent un coefficient de partage (Ke). Ce coefficient de partage correspond au
rapport entre les molalités en sel de la solution occluse dans I’aliment et de la solution
exogene, respectivement. A I’équilibre, dans la limite des incertitudes expérimentales Ke est
égal a I'unité et ce indépendamment de la concentration et de la température de la solution.
Doe et al., (1982) caractérisent I’isotherme de sorption isohalique (25°C) de tissus
musculaires de cabillaud et montrent que I’activité de l'eau du tissu musculaire sal¢ est
identique a Dactivité de l'eau de sa solution occluse (eau-NaCl) sur un domaine de
concentration de 1 a 6,25 molalités en NaCl. Il apparait ainsi, qu’a I’équilibre, il n’y a pas

% Del Valle et Nickerson, 1967-a ; Zugarramurdi et Lupin, 1980 ; Favetto et al., 1981 ; Harfouch, 1990
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d’interaction entre la phase aqueuse (NaCl-eau) et la structure protéique. Ces résultats peuvent
apparaitre toutefois en contradiction avec les effets directs du sel sur les protéines,
précédemment développés. On peut raisonnablement penser que les protéines sont
suffisamment dénaturées pour se comporter comme une matiere inerte vis a vis de la phase
aqueuse.

La contraction des muscles vivants nécessite du glucose. Cependant, les
membranes cellulaires sont imperméables au glucose, molécule hydrophile, et des systemes
de transport du glucose du milieu extracellulaire au milieu intracellulaire assurent
I’approvisionnement du muscle en glucose (Barmard et Youngren, 1992). Les transporteurs
Glur réalisent ce transport passivement par diffusion facilitée, sans dépense d’ATP. Les
transporteurs SGLT (sodium-glucose co-transporteurs) [’effectuent par transport actif
secondaire couplé a un transport de sodium avec dépense d’ATP (Bastard et al., 1998). Il
n’existe aucune donnée précise sur la fonctionnalité de ces transporteurs membranaires dans
des muscles morts. Cependant, Uechi et al. (1997) ont montré que des embryons de souris au
stade a deux cellules pouvaient se développer apres un cycle de congélation décongélation.
Néanmoins, ces travaux ont montré que le développement d’embryons congelés était
significativement plus faible que celui d’embryons frais. D’autre part, il semble que Glut-1
soit nettement moins actif dans les embryons congelés que dans les embryons frais. D’autre
part, ’affinité in vitro de Glut-1 pour le glucose est indépendante de la température entre 15 et
37 °C, mais elle est divisée par deux lorsque la température passe de 42 °C a 5 °C dans un
systeme membranaire artificiel (Lundqvist et Lundahl, 1997). Ajoutons que la variation de pH
entre 5 et 10 modifie tres peu ’affinité du glucose pour Glut-I dans un systeme membranaire
artificiel (Lu et al., 1997). Cependant, I’affinité diminue en dessous de pH 5,5 pour s’annuler
a pH 3,6, la diminution d’activité étant particulierement spectaculaire entre pH 5,5 et pH 4
(Lu et al., 1993). Cependant, il convient de noter que 1’expression de Glut-1 est sensiblement
perturbée par des altérations métaboliques (Kraegen et al., 1993). Wagstaff et al. (1995) ont
montré que Glut-/ existe également chez les oiseaux, le poulet en particulier, et que sa
composition en acides aminés est a 95 % semblable a celle de Gluz-1 chez les mammiferes. Le
transporteur Glut-1 est plus rare dans les fibres musculaires de type aR a contraction rapide et
aérobie (Bamard et Youngren, 1992). Notons que le muscle Pectoralis major est
exclusivement composé de fibres de type aW, a contraction rapide et anaérobie (Smith et al.,
1993).

1.2.2. Les procédés actuels de séchage et leurs limites

Les techniques de formulation présentées précédemment consistent a favoriser
I'imprégnation du soluté dans l'aliment, limitant de ce fait le phénomene de déshydratation,
surtout lorsque la concentration en sel, le principal soluté, est inférieure a 250 g/l (Reay, 1936
; Slabyj et al., 1987 ; Deng, 1977). Aussi, un séchage complémentaire, le plus souvent réalisé
par voie thermique et/ou mécanique, est-il indispensable afin d’améliorer la stabilit¢ du
produit final. Cette derniere opération présente un certain nombre d’inconvénients, suirtout
dans le cas de produits transformés a froid :

e clle se déroule a une température de 15 a 40 °C, ce qui nuit a la qualité
microbiologique, organoleptique (oxydation des lipides) et nutritionnelle
(perte des vitamines) des produits (Del Campo et Cutting, 1956 ; Omolosho,
1982 ; Sainclivier, 1985),
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o clle est difficilement contrdlable et aboutit a des produits peu uniformes, du fait
de la variabilité des conditions de température, vitesse d’air et humidité au
sein du séchoir (Sainclivier, 1985),

o clle induit une forte hétérogénéité de la distribution du sel, qui, migrant avec
I’eau pendant le séchage, se trouve concentré a la surface du produit (Varnam
et Sutherland, 1995),

e son colt énergétique est élevé (Sainclivier, 1985 ; Collignan et al., 1992-a).

1.2.3. La DII appliquée aux produits carnés

1.2.3.1. Principe et applications

Le séquencage des opérations de salage et de séchage peut étre évité en utilisant
une seule opération de Déshydratation-Imprégnation par Immersion (DII), également appelée
déshydratation osmotique. En effet, pour les produits alimentaires solides, 1'élimination d'eau
peut étre réalisée par différence de concentration. Cette technique consiste a mettre l'aliment
entier ou découpé en morceaux en contact avec une solution fortement concentrée en solutés
(Ponting er al., 1966 ; Ponting, 1973 ; Le Maguer, 1988 ; Raoult-Wack er al., 1992 ;
Torreggiani, 1993 ; Raoult-Wack, 1994 ; Spiess et Behsmilian, 1998). Au cours de cette
opération, il se produit des transferts de matiere croisés et interactifs (figure 1.5) :

e une sortie d’eau du produit vers la solution,
e une entrée des solutés de la solution vers le produit,
e une fuite des solutés propres du produit vers la solution.

. , produit alimentaire
solution concentreée

eau

soluté(. S)[—___>

_—
solutés propres de l'aliment

(acides organiques, sel minérauyx,sucres, protéines, peptides,
matiéres grasses ...)

Figure L.5. Transferts de matiére entre la solution et le produit
(d’apres Raoult-Wack, 1994)

La DII a été tout d’abord appliquée aux fruits, comme la pomme (Saurel et al.,
1994-a), la poire (Garrotte et al., 1992), I’abricot et la péche (Forni et al., 1986), le raisin
(Moutonet et al., 1991), la fraise (Garrote et Bertone, 1989), la cerise (Torreggiani et al.,
1987), 'airelle (Kim et Toledo, 1987), la tomate (Guilbert et al., 1990), la banane (Bongirwar
et Sreenivasan, 1987), 'ananas (Raliman et Lamb, 1990), la goyave (Lerici et al., 1985), la
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mangue (Welti et al., 1995), la papaye (Heng et al., 1990), le kiwi (Vial et al., 1990), la noix
de coco (Rastogi et Raghavarao, 1994), et aux légumes, comme la carotte (Lenart et Lewicki,
1990), la pomme de terre (Lenart et Flink, 1984-a), le piment (Abambounou et al., 1983) ou
I’oignon (Jackson et Mohamed, 1971).

Depuis quelques années, la nature purement osmotique des transferts de mati¢re a
été remise en cause par différents travaux menés sur des gels (Raoult-Wack et al., 1991 a-b-
c), ou sur des tissus dont les membranes ont été préalablement passivées par des
prétraitements (Saurel et al, 1994 a-b). En effet, la présence d’une membrane semi-perméable
n’est pas une condition nécessaire pour I’obtention de fortes pertes en eau et d’un faible gain
en solutés, les phénomenes croisés et interactifs impliqués étant de nature essentiellement
diffusive, méme s’ils sont accompagnés localement de phénomenes osmotiques. Le
phénomeéne d’osmose observé, qui se traduit par une plasmolyse dans le cas des tissus
végétaux (Saurel er al., 1994a), n’interviendrait que pour extraire 1’eau des cellules, en
s’opposant a la résistance des membranes vis-a-vis des transferts d’eau. L importance relative
de la perte en eau devant le gain en soluté peut se justifier par le fait que la diffusivité de I’eau
dans le produit est supérieure a celle du soluté (Geurts er al., 1974 ; Raoult-Wack et al.,
1992). C’est pourquoi la dénomination de «Déshydratation-Imprégnation par Immersion
(DII)» est plus rigoureuse que 1I’ancienne appellation de «déshydratation osmotique».

Depuis peu, des essais d’application de la DII aux produits d’origine animale,
comme les viandes de boeuf(’l, de daim (Deumier er al., 1996-a) ou de porc, de poulet et de
lapin (Muguruma et al., 1987) et les produits de la mer, comme le cabillaud (Collignan et
Raoult-Wack, 1994 ; Collignan et al., 1992-a), la truite (Collignan et al., 1992-a), le thon
(Arakawa et al., 1987), le requin (Mujaffar et Sankat, 1998), le tilapia (Medina-Vivanco et al.,
1998 ), le saumon, I’espadon, la crevette ou les huitres (Camirand ez al., 1968), ont été menés.
Le procédé de DII appliqué aux produits d’origine animale peut étre mis en ceuvre dans deux
optiques différentes :

e une simple déshydratation du produit
e une déshydratation et une formulation simultanés de 1’aliment

Dans le premier cas, 1’aliment doit étre protégé contre I’imprégnation en soluté.
Ainsi, ’enrobage préalable du produit a 1’aide d’un film comestible (Camirand et al., 1968),
ou encore I’utilisation de feuilles de déshydratation (Muguruma et al., 1987), qui ne laissent
passer que I’eau permettent d’aboutir a une forte déshydratation, avec peu ou pas
d’imprégnation en soluté. Dans le second cas, I’utilisation de solutions mixtes sel/glycérol
(Favetto er al., 1981-a, b ; Reyes-Cano et al., 1995), sel/saccharose (Collignan et Raoult-
Wack, 1992, 1994), ou sel/sirop de glucose (Collignan et Raoult-Wack, 1992, 1994 ; Deumier
et al., 1996-a) a été envisagée.

[.2.3.2. Principales variables de contrdle

Etat du produit

La grande variabilité observée dans le comportement des produits d’origine
végétale au cours d’un traitement de DII est généralement attribuée aux différentes propriétés

' Camirand et al., 1968 ; Favetto et al., 1981-a, 1981-b ; Arakawa et al., 1987 ; Chu et al., 1987 ; Muguruma et
al., 1987 ; Collignan et Raoult-Wack, 1992-a ; Reyes-Cano et al., 1995
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tissulaires, parmi lesquelles la compacité des tissus (Giangiacomo et al., 1987), I’importance
relative des espaces intra et extra cellulaires (Hawkes et Flink, 1978 ; Dalla Rosa et al., 1982 ;
Lozano et al., 1983 ; Yao et Le Maguer 1996), la présence de gaz occlus (Lozano et al., 1983
; Del Valle et al., 1998), la porosité (Lazarides et al., 1997), le taux de gélification des
substances pectiques (Moy et al., 1978) et la teneur initiale en matieres insolubles (Lenart et
Flink, 1984-a). En outre, 1’état et 1I’évolution physiologique des tissus affectent la dynamique
des transports d’eau et de solutés.

En revanche, aucun travail a I’échelle de la cellule n’a été entrepris jusqu’ici pour
identifier les voies de transport d’eau et de solutés au sein des tissus animaux. Plusieurs
auteurs ont indiqué néanmoins que le transport de sel dans des tissus animaux semble devoir
étre relié a I’importance de la phase lipidique en surface et au sein des tissus®, a I’évolution
post mortem du tissu avant traitement et a son état de fraicheur (Del Valle et Nickerson, 1967-
a-b, 1968 ; Dussap et Gros, 1980 ; Sainclivier, 1985 ; Kent, 1985). La mise en ceuvre de
prétraitements thermiques, chimiques ou enzymatiques, favorise les entrées de solutés aux
dépens de la perte en eau (Ponting, 1973 ; Dussap et Gros, 1980 ; Djelveh, 1990 ; Saurel ez al,
1994-a-b).

Mode mise en contact des phases

La mise en contact entre le produit a traiter et la solution peut étre réalisée de
quatre fagons différentes :

e Par immersion de [’aliment, éventuellement enrobé d’une membrane
alimentaire, de type pectates, gluten/glycérol ou gliadines/glycérol par
exemple (Camirand ez al., 1968), dans la solution.

e Par douchage du produit a I’aide de la solution concentrée (Marouzé et al.,
1994 ; Qiet al., 1998),

e Par mise en contact de I’aliment avec un mélange de cristaux (traitement a
sec) (Collignan et al., 1992-b),

e Par mise en contact de I’aliment avec une feuille de déshydratation, constituée
d’une membrane semi-perméable renfermant un mélange composé d’un agent
osmotique (sucre, sirop, sorbitol...), d’un agent rétenteur d’eau (sels ou esters
d’acide acrylique...) et d’un alcool hydrophile (propylene glycol, glycérol...)
(Arakawa et al., 1987 ; Chu et al., 1987 ; Mugurama et al., 1987) .

Composition et concentration de la solution

La différence de concentration en soluté entre le produit a traiter et la solution est
le moteur des transports en DII. Soulignons dés a présent, que le choix du ou des soluté(s) ne
peut pas se décider uniquement en fonction de son pouvoir dépresseur de 1’activité de I'eau,
ou de son potentiel chimique. En effet, la mise en ceuvre de solutés de masses molaires
élevées, comme les hydrolysats d’amidon de faible dextrose équivalent, qui sont tres
faiblement dépresseurs d’activité de I’eau, permet d’obtenir des niveaux de déshydratation
élevés (Collignan et Raoult-Wack, 1992, 1994 ; Deumier et al., 1996).

2 Wistreich et al., 1959 ; Wood 1966 ; Jason, 1965 ; Jason et Peters, 1973 ; Bohuon, 1995
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Une augmentation de la différence initiale de concentration entre le produit a
traiter et la solution augmente la perte en eau du produit au cours du traitement (Hawkes et
Flink, 1978 ; Lenart et Flink, 1984-a). Néanmoins, dans le cas des solutés non électrolytiques,
il existe une concentration seuil (entre 50 et 65%), au-dela de laquelle, une élévation de la
concentration, n’augmente plus les pertes en eau et diminue les gains en soluté (Ponting et al.,
1966 ; Raoult-Wack er al. 1991-a). Des travaux réalisés sur gel d'agar traité avec des solutions
de saccharose montrent que le gain en soluté augmente lorsque la concentration de la solution
varie de 20% a 50%, mais au-dela il diminue pour des solutions a 60 et 67%, devenant
inférieur au niveau obtenu avec une solution a 50% (Raoult-Wack et al. 1991-a). Une
diminution du gain en solutés est constatée, en utilisant des solutions modeles de polyéthyléne
glycol (PEG 10000 et 20000) lorsque la concentration augmente (de 20 a 60%)).

La composition des solutions mises en ceuvre en DII est un facteur clé du procédé.
Les solutions sont préparées a partir de solutés cristallins solubles ou de solvants miscibles a
I’eau, utilisés seuls ou en mélange. Les constituants doivent étre assurément dépourvus de
toute toxicité, bon marché, et présenter une solubilité suffisamment élevée pour obtenir des
solutions fortement concentrées, sans pour autant développer de trop fortes viscosités. Un
compromis entre la composition et la viscosité de la solution doit étre envisagé. Par ailleurs,
ces solutions doivent étre compatibles avec les caractéristiques physico-chimiques (pH,
structure, etc ...), nutritionnelles et organoleptiques (flaveur, texture, couleur, etc ...) de
I’aliment.

Dans le cas des fruits, les solutions aqueuses binaires de saccharose (Ponting et
al., 1966) sont les plus largement employées. Pour les produits camés, ce sont des solutions
préparées avec du NaCl. Dans ce demier cas, I'intérét de solutions temaires (sucres et NaCl)
ou plus complexes a été mis en évidence expérimentalement (Collignan et Raoult-Wack,
1992, 1994 ; Deumier et al., 1996).

Utiliser différents solutés en mélange permet de jouer sur la masse molaire des
solutés, de tirer parti de I’effet respectif de chaque soluté mais aussi de développer des
interactions spécifiques (soluté/soluté et soluté/aliment) susceptibles de procurer un degré de
libert¢ supplémentaire pour la conduite du procédé. Dans le cas des solutions temaires
sucrées-salées, des effets fortement antagonistes sur le gain en solutés du produit traité ont été
identifiés. L’imprégnation en sel est en particulier limitée par la présence du sucre. Cet effet
«barriere» du sucre sur la pénétration du sel a été mis en évidence sur des produits d’origine
animale (Favetto et al., 1981 ; Collignan et Raoult-Wack, 1992 ; Collignan et Raoult-Wack,
1992, 1994 ; Deumier et al, 1996 ; Bohuon et al., 1998). Il serait di a la formation dans
I’aliment d’une couche périphérique fortement concentrée en sucre. La présence de sucre dans
cette couche diminuerait fortement le coefficient de diffusion du NaCl (Bohuon et al., 1998).
Cette diminution serait essentiellement due au développement d’une forte viscosité en
solution temaire. Bohuon et al., (1997) constatent le développement de fortes interactions
NaCl/saccharose qui augmentent significativement la viscosité de tel mélange. Sur le plan
technologique, les mélanges sucre-sel évitent un trop fort salage du produit final, défavorable
d'un point de vue organoleptique, tout en procurant des niveaux de déshydratation élevés.
Dans le méme ordre d’idées, Emam-Djomeh et al. (1996) montrent que 1’ajout d’un agent
¢paississant dans une solution temaire maintient la perte en eau tout en limitant le gain en sel.
L’optimisation de ces effets antagonistes du sucre sur le sel a permis d’obtenir par DII, des
produits camés présentant des caractéristiques (teneurs finales en eau et sel) identiques a
celles obtenues par des procédés actuels de salaison (Collignan et al., 1992-b ; Deumier et al.,
1996).

40



Etat de I'art et objectifs de l'étude

Enfin, utiliser différents solutés en mélange permet de jouer sur la variable
concentration dans un intervalle plus large. Par exemple, l'association de saccharose et de
NaCl dans une méme solution a 20°C permet par rapport a une solution binaire (eau/NaCl)
saturée a 26% (p/p), de repousser les limites de saturation de la solution jusqu'a une
concentration totale de 75% (p/p) et donc de créer un potentiel de transfert favorable a un
traitement rapide et a un niveau de déshydratation élevé

Durée de traitement

Les cinétiques de transferts de matiere peuvent se décomposer en deux phases :
durant une premicre phase, I’essentiel des transferts d’eau et de solutés s’operent. Puis, dans
une seconde phase, I’intensité des échanges diminue fortement pour les transferts d’eau alors
que les entrées en solutés continuent a augmenter réguliecrement. La durée de la premiere
phase peut varier de 3 heures a 2 jours pour des produits camés selon la taille et les
caractéristiques du produit fini souhaité (Collignan et Raoult-Wack, 1992, Deumier et al.,
1996 ; Deumier et al., 1997).

La température

Pour les viandes et les poissons traités en solutions mixtes sel-sucre entre O et
40°C, I’augmentation de la température accroit tres faiblement les transferts d’eau et de
solutés (Collignan et Raoult-Wack, 1994). En revanche, elle active les mécanismes d’autolyse
(Sainclivier, 1983). Ainsi, pour des raisons de conservation et de qualité hygiénique du
produit fini, les températures les plus couramment utilisées pour les produits d’origine
animale ne dépassent-elles pas 15°C.

L ‘agitation

Par rapport a une immersion en mode statique, I’agitation accélere le transfert
d’eau, mais ralentit le transfert des sucres ce qui est expliqué par I’existence d’une couche
limite diluée autour de 1’aliment (Bohuon et al., 1998). Le renouvellement de la solution
concentrée au voisinage de I’aliment favoriserait le transfert d’eau et cette augmentation
freinerait la pénétration du soluté (Dalla Rosa et al., 1982 ; Yao et Le Maguer, 1996 ; Bohuon
et al., 1998). En revanche, au cours du traitement de fromage en solution binaire eau-sel,
I’agitation favorise a la fois les transferts d’eau et de solut¢ (Harfouch et al, 1990).
Cependant, Bohuon er al., (1998) ne constatent aucun effet significatif de 1’agitation sur les
transferts de sel. Il est vraisemblable, que la compétition entre le flux de soluté entrant et le
flux d’eau sortant soit liée a la taille moléculaire du soluté (Yao et Le Maguer, 1996 ; Bohuon
et al., 1998).

L’agitation peut étre réalisée par brassage hydraulique, seul (Marouzé et al., 1992)
ou combiné a une agitation mécanique (Giroux et al., 1992), par mise en mouvement vertical
dans la solution d’une nacelle contenant les produits (Deumier et al., 1997) ou par douchage
(Marouzé et al., 1996 ; Qi et al., 1998). L’émission d’ultrasons (20-200 kHz) dans la solution
se traduit par des phénomenes de cavitation et de dégazage, perturbant le milieu et créant une
agitation (Boistier-Marquis et al., 1999). Cette méthode améliore les transferts de matiere
d’autant plus que la solution est moins concentrée (Hanhua, 1994), y compris par rapport a
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une simple agitation mécanique (Simal et al., 1998). En saumurage de fromages sous
ultrasons, Sanchez et al. (1999) estiment que le coefficient de diffusion apparent du sel vaut
0,8.10° m¥/s a 5°C, contre 0,29-0,37.10° m?%/s 4 4°C sans ultrasons selon Turhan (1996). A 20
°C, 1l atteindrait 1,2.10'9 mz/s, contre 0,39-0,51.10'9 m?/s selon Turhan (1996). Enfin, des
traitements de DII effectués dans une centrifugeuse permettent aussi d’accroitre les transferts
de mati¢re (Azuara et al., 1996).

1.2.3.3. Controle-commande du procédé

Le contréle-commande des procédés de DII, qui revient a disposer d’un suivi en
temps réel des transferts de matiere, peut étre réalisé soit par application d’un modele
cinétique, soit par suivi indirect des transferts de matiere a partir de la solution, soit par suivi
direct des transferts de matiere sur le produit.

L’utilisation de modeles prédictifs permet d’estimer les transferts de matiere subis
par un lot de produits traités par DII. Des modeles empiriques (Collignan et Raoult-Wack,
1992 ; 1994), cinétiques (Raoult-Wack er al., 1994), et des réseaux de neurones (Trelea et al.,
1997) ont ainsi été proposés. Le suivi indirect des transferts de matiere sur la solution est
réalisé a partir de mesures de certains parametres physico-chimiques de la solution. Ainsi, la
perte en eau de pommes traitées en solution binaire eau/saccharose peut étre déduite de la
conductivité électrique de la solution, ces deux grandeurs étant proportionnelles. De méme, le
gain en sucre peut étre estimé a partir du suivi de la masse volumique de la solution et de la
perte en eau estimée (Giroux, 1992). Afin de suivre directement les transferts de matiere sur le
produit, Deumier et al. (1997) proposent de suivre en continu la résultante poids-poussée
d’Archimede - ou poids apparent - d’un lot de harengs immergés dans une solution binaire
eau/sel. La perte en eau et le gain en sel subis par le lot de produits étant proportionnels au
gain en poids apparent du lot immergé, ils peuvent étre estimés en continu par cette méthode.

1.2.3.4. Gestion des solutions concentrées

Les solutions utilisées en DII sont a la fois complexes, polluantes et
coliteuses. Aussi, leur régénération est-elle un facteur indispensable a I’industrialisation. La
régénération des solutions concentrées doit permettre d’éliminer les composés et les micro-
organismes transférés des produits traités a la solution pendant I’opération de DII. Dans le cas
des produits animaux, ces composés peuvent étre des fragments de produit (Pedersen, 1992),
des composés insolubles (Ferng et Chiou, 1993), des protéines (Kroll et Peters, 1987 ; Bailey,
1992), des lipides (Paulson et al., 1984), des acides aminés libres (Welsh et Zall, 1984), des
acides (Welsh et Zall, 1984), de I’azote non protéique (Pedersen, 1992), des sels minéraux
(Terré et al., 1985) ou du sang (Sainclivier, 1985). Les contaminants biologiques peuvent étre
des bactéries halophiles(’3 , des bactéries halotolérantes®®, en particulier Listeria
monocytogenes (Bamier et al. 1988), Staphylococcus aureus ou Salmonella sp. (Centeleghe et
al., 1971), des bactéries a I’état sporulé (Centeleghe er al., 1971), des levures halotolérantes®,
des levures osmophiles, des moisissures, des flagellés et des algues (Ingram, 1957). Les
contaminants biologiques des solutions concentrées peuvent provenir de la surface des

% Horner, 1992 ; Centeleghe et al.,, 1971 ; Simidu et al., 1969 ; Hinrichsen et Andersen, 1992 ; Sanderson et al.,
1988 ; Buttiaux, 1963 ; Ingram, 1957

® Hinrichsen, 1993 ; Hinrichsen et Andersen, 1992 ; Leistner, 1958-a

% Seiler et Busse, 1990 ; Ingram, 1957 ; Homer, 1992
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produits immergés (Gardner, 1980 ; Magnusson et Mdller, 1985), de I’air de la salle de
saumurage (Ingram et al., 1958), des opérateurs (Leistner, 1958-c) et du matériel utilisé
(Jespersen et Riemann, 1958). Leur présence dans la solution peut se traduire par 1’altération
de certains composés du produit et/ou de la solution® ou par la contamination des produits
transformés et leur toxicité éventuelle®’.

Afin d’éliminer ces composés et ces micro-organismes, des techniques de
flottation (Sakov ; 1981), centrifugation (Taylor, 1940), filtration, notamment sur membranes
de microfiltration®® ou d’ultrafiltration®®, ou sur terres de diatomées’®, sont mises en jeu. Elles
peuvent étre précédées éventuellement d’une coagulation par voie thermique’', donc
également stérilisatrice, ou par voie acide’®, d’une floculation” ou d’une adsorption sur
charbon actif (Welsh et Zall, 1984). Enfin, I’adjonction directe dans la saumure d’agents anti-
microbiens comme les sorbates (Magnusson et Moller, 1985) ou I’exposition aux UV
(Mawson, 1997) peut étre envisagée.

Dans le cas de solutions induisant une forte perte en eau des produits, la solution
peut étre fortement diluée. Il convient donc de réajuster sa concentration en mettant en ceuvre
des techniques d’évaporation (Ponting, 1973 ; Bolin et al., 1983 ; Valdez-Fragoso , 1998).

Dans le cas de solutions temaires eau/sel/sirop de glucose utilisées pour le salage
et le séchage simultanés par DID de filets de hareng a 1’échelle industrielle (Marouzé et al.,
1996), Deumier et al. (1996-b) ont proposé une méthode de régénération de la solution,
combinant une coagulation a pH acide, une filtration sur poche (25 et 1 mm en série) ou sur
terres de diatomées, un réajustement de pH et un réajustement des concentrations par lecture
de la masse volumique, du volume et de la teneur en chlorures de la solution. Ces résultats ont
été publiés par Maxime et al. (1999).

I.3. Les méthodes permettant d’accélérer les transports de matiére

I.3.1. Le malaxage

Ce procédé est conduit dans une cuve fermée, munie d’un systeme rotatif, qui
permet 1’application d’une friction mécanique des pieces de viande entre elles et avec les
parois (impacts) (Theno et al., 1978-a). Les parois de la cuve peuvent présenter également des
aspérités aigués, afin de favoriser les impacts, au détriment de la friction (Konig, 1980). Les
aliments sont emportés vers le haut par le tambour rotatif et retombent lorsque la force de
gravité n’est plus compensée par la force centrifuge (Marriott et al., 1992). Les Anglo-saxons
distinguent les procédés de rumbling, qui favorise les impacts, et de massaging, qui favorise la
friction (Townsend et Olson, 1987). La conséquence de ce traitement mécanique est une
déstructuration du muscle (Theno et al., 1978-b), en particulier au niveau du tissu conjonctif
de I’endomysium et du sarcolemme et des fibres musculaires (Theno et al., 1978-a ; Velinov

% Magnusson et Moller, 1985 ; Simidu er al., 1967 ; Sainclivier, 1983

67 Centeleghe et al., 1971 ; Horner, 1992 ; Bamier et al. 1988

% Merin e al., 1983 ; Hart et al., 1988

6 Goldberg, 1980 ; Welsh et Zall, 1983 ; Welsh et Zall, 1984 ; Paulson ez al., 1984 ; Terré et al.,, 1985 ; Kroll et
Peters, 1987

" Riberolles et Meudec, 1991 ; Riberolles, 1992

"' Viard et Deveau; 1972 ; Hood et Zall, 1980

72 Jhaveri, 1984 ; Toma et Meyers, 1975

7 Del Valle et Aguilera, 1990 ; Leoni et al., 1981 ; Welsh et Zall, 1979 ; Toma et Meyers, 1975
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et al., 1990 ; Marriott et al., 1992 ; Katsaras et Budras, 1993). La déstructuration des tissus est
favorisée par la présence de sel et de phosphates (Theno et al., 1978-a).

Le salage peut étre réalisé avant malaxage, par injection de saumure au cceur des
produits (Krause et al., 1978 ; Ockerman et al., 1978 ; Ockerman et Dowiercial, 1980 ;
Ghavimi et al., 1986 ; Plimpton et al., 1991 ; Katsaras et Budras, 1993) ou par saumurage
(Siegel et al., 1978-a; 1978-b ; Theno et al., 1978-a ; 1978-b ; 1978-c), ou alors en simultané,
dans le malaxeur, a sec (Leak er al., 1984 ; Marriott et al., 1984 ; Marriott et al., 1987 ;
Vamam et Sutherland, 1995) ou en saumure (Solomon et al., 1980). Du fait de la
déstructuration du produit malaxé, la pénétration et/ou la diffusion de la saumure dans
I’aliment sont accélérées, ce qui conduit a des produits homogenes plus rapidement que dans
le cas des procédés traditionnels (Ghavimi et al., 1986 ; Katsaras et Budras, 1993).

La déstructuration des tissus améliore 1’extraction des protéines halosolubles du
produit, qui contribuent a former un exsudat a la surface du produit (Theno et al., 1978-b ;
Velinov et al., 1990). La myosine, I’actine et 1’actomyosine sont les principales protéines
extraites (Krause et al., 1978 ; Katsaras et Budras, 1993). L’exsudat contient également de
I’eau, des matieres grasses et des particules insolubles (morceaux de fibres...) (Siegel et al.,
1978-a ; Theno et al., 1978-b). 1l présente d’excellentes propriétés liantes lorsqu’il est coagulé
par un traitement thermique (Krause er al., 1978). Ainsi, des jambons cuits peuvent étre
¢laborés a partir de petits morceaux malaxés et restructurés lors de la cuisson, tout en
améliorant le rendement a la cuisson (Babji et al., 1982). Ce procédé est essentiellement
utilisé en salaison de viandes et plus rarement de filets de poisson (Zimmerman et al., 1998).

1.3.2. L’utilisation de I’électricité

Cierach et Zywica (1992) et Budny et al. (1996) ont montré que 1’application d’un
courant électrique a un muscle en cours de saumurage accélere la pénétration du sel et
favorise ’homogénéisation du produit, ce qui se traduit par une diminution des temps de
traitement.

I.3.3. Utilisation des hautes pressions

Messens et al. (1998) ont montré que le saumurage sous haute pression (300 MPa)
modifie légerement les transferts de matieére. En effet, les teneurs en sel et en eau finales de
fromages de Gouda saumurés sous haute pression sont respectivement supérieures de 13,5 %
et de 3,9 % aux teneurs en sel et en eau obtenues apres saumurage a pression atmosphérique.
Cependant, ces différences restent relativement faibles et peu significatives. Les principaux
effets du traitement sous haute pression sur les fromages sont 1’obtention d’un pH plus élevé,
I’accélération de I’hydrolyse de la B-caséine et la déstructuration des micelles de caséine.
L’application des hautes pressions induit également un pH plus élevé et une maticere seche
plus importante sur le sérum. Les auteurs émettent ’hypothese que les hautes pressions se
traduisent par une augmentation du pouvoir de rétention d’eau du gel. Les traitements sous
haute pression déstructurent également les fibres musculaires des produits camés (Messens et
al., 1997). Cependant, le collagene semble assez peu influencé par ces traitements (Ueno et
al., 1999).
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1.3.4. Les traitements sous vide

Le traitement sous vide est fréquemment associé au procédé de malaxage, dans le
but d’accélérer le salage des produits, en particulier des grosses pieces de viande, comme le
jambon et d’augmenter les rendements massiques (annexe 1). Dans la plupart des cas, les
pieces de viande sont traitées par injection de saumure a cceur avant d’étre soumises a un
malaxage sous vide (Konig, 1980). Dans d’autres cas, le produit frais est introduit dans le
malaxeur sous vide avec un mélange sec (Marriott et al., 1984 ; 1987) ou une saumure
(Solomon et al., 1980). Enfin, certains auteurs proposent un salage sous vide sans malaxage
en saumure (Thirode, 1981 ; Guamis et al., 1997) ou un salage sous vide réalisé par
conditionnement des produits en sachets sous vide, avec un mélange au sel sec (Guérin et al.,
1985) ou apres injection (Andersen et Hinrichsen, 1995). L’expansion des fibres musculaires
(dite «effet poumon») lors de la mise sous vide serait responsable de 1’accélération de
I’imprégnation du produit par la solution (Hermsen, 1979).

L’utilisation de la technologie sous vide a été également proposée dans le cas du
salage des caillés (Andres et al., 1997 ; Chiralt et Fito, 1997 ; Guamis et al., 1997). Dans ce
cas précis, il apparait que I’utilisation du vide permet de diminuer considérablement le temps
de salage - 2 heures au lieu de 24 - (Andres et al., 1997 ; Chiralt et Fito, 1997). Par rapport
aux caillés salés par saumurage simple, les produits obtenus présentent des teneurs en sel
moyennes identiques (Andres ef al., 1997), mais une répartition plus homogene du sel dans
I’ensemble du caillé (Andres et al., 1997 ; Chiralt et Fito, 1997) et une aptitude quasi
identique a I’affinage (Chiralt et Fito, 1997 ; Guamis et al, 1997), malgré une teneur en eau
plus importante (Guamis et al., 1997).

Dans le méme ordre d’idées, la formulation sous vide a été proposée pour la
formulation de produits a 1’aide d’additifs. Ainsi, pour stabiliser les produits végétaux et
ralentir le brunissement enzymatique, Sapers et al. (1990) proposent d’immerger sous vide
des tranches ou des cubes de pomme et de pomme de terre dans une solution composée
d’ascorbate de sodium et de chlorure de calcium avant rétablissement de la pression
atmosphérique. Cette premiere étape est suivie d’un traitement sous haute pression. D’autres
¢tudes ont montré qu’on pouvait ainsi formuler par immersion sous vide des produits
végétaux a I’aide de différents additifs. Ainsi, la texture des fruits peut étre améliorée par
immersion sous vide dans une solution contenant de la pectine-méthylestérase (Javeri et al.,
1991) ou différentes solutions salines, par exemple a base de chlorure de calcium (Ponting et
Jackson, 1972 ; Conway et Sams, 1983 ; Poovaiah, 1986 ; Wills et Sirivatanapa, 1988 ;
French et al., 1989) ou de nitrate de calcium (McGuire et Kelman, 1984). Le calcium infiltré
sous vide permet également de retarder le mirissement. Un traitement identique a partir de
solutions contenant du dioxyde de soufre ou de I’acide ascorbique permet de ralentir les
réactions de brunissement enzymatique (Ponting et Jackson, 1972).

Le traitement de produits alimentaires par DII sous vide a été proposé pour le
traitement des produits végétaux, étant donné que la stabilité et les qualités organoleptiques
des produits obtenus par DII sous vide sont meilleures que celles des produits obtenus par DII
sous pression atmosphérique, toutes choses égales par ailleurs (Shi et Fito, 1993 ; Fito et al.,
1994-a).

Les premiers essais de DII sous vide ont montré que cette technologie accélere les

transferts de matiere (Shi et Fito, 1993 ; 1994). La présence de gaz occlus dans les espaces
intercellulaires de la structure poreuse du produit traité apparait comme la cause principale de
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la modification des cinétiques de transferts de matiere (Fito, 1994). En effet, ’accélération
des transferts de matiere en DII sous vide est d’autant plus marquée que la porosité du produit
est plus importante (Shi et Fito, 1993 ; Shi et al., 1995).

Effet du vide sur la perte en eau

Ainsi, les premiers essais réalisés sur des cubes d’abricots et d’ananas immergés
dans une solution a 65 kg de saccharose/100 kg de solution a 40 °C ont montré qu’une
pression résiduelle (10 kPa) accélere les cinétiques de perte en eau et de perte de poids (Shi et
Fito, 1993 ; 1994 ; Shi et al., 1995). A titre indicatif, la perte en eau subie par des cubes
d’abricots de 40 x 20 x 10 mm’ apres 2 heures de traitement est d’environ 37 kg/100 kg a
pression atmosphérique contre environ 47 kg/100 kg sous vide (Shi et Fito, 1994). Les auteurs
supposent que la perte en eau est la conséquence simultanée de transport par diffusion et de
phénomenes de capillarité sous vide. Ce second phénomene interviendrait essentiellement en
tout début de traitement.

Au niveau de la structure intime du produit, les gaz occlus subissent une détente
au moment de la mise sous vide. Cette détente se traduit par leur expulsion des espaces
intercellulaires du produit. Si I’intégralité des gaz est ainsi éliminée, I’effet des forces de
capillarité disparait (Shi et Fito, 1994).

A pression atmosphérique Sous vide

Expulsion des gaz occlus

Solution T
Patm‘dP
< Gaz occlus ———p
Produit \

h

Patm h0 + dh

_L Patm+Pc
hg

— N PR = | I
PamtPe Eau

Figure 1.6. Effet de la pression capillaire sur I’extraction de I’eau du produit,
sous pression atmosphérique et sous vide
(d’apres Shi et Fito, 1994)

Cependant, des que le produit est immergé, I’action des forces capillaires est
négligeable devant les forces d’adhésion entre les parties extemes des pores et la solution
concentrée. Lorsque le systtme est mis sous vide, l’expulsion des gaz augmente
artificiellement les forces de capillarité (figure 1.6). La perte en eau conséquente a la
combinaison du vide et des forces de capillarité (PE,..) peut s’exprimer par :
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PE,.,=p.V(8,-5)) Eqn L1

Ou g, &, V et py sont respectivement la porosité apparente a I’instant initial, la

porosité apparente a I’instant t le volume de produit (m’) et la masse volumique de 1’eau
3
(kg/m”)

Le rapport entre la quantité d’eau extraite par capillarité et effet du vide rapportée
a la quantité d’eau initiale pour des cubes d’abricot (20 mm x 40 mm x 10 mm) dans une
solution a 65 kg de saccharose/100 kg de solution varie entre 1,9 % (15 minutes) et 6,6 % (60
minutes) a 30 °C et entre 2.1 % (15 minutes) et 6.4 % (60 minutes) a 40 °C (Shi et Fito,
1994). Enfin, Shi et al. (1995) émettent I’hypothese que la mise sous vide de la solution
favorise la diffusion des molécules d’eau.

Effet sur le gain en solutés

Les premiers essais d’immersion de cubes d’abricots et d’ananas dans une
solution a 65 kg de saccharoise/100 kg de solution a 40 °C ont montré que les cinétiques de
gain en saccharose ne sont pas influencées par le vide (Shi et Fito, 1993 ; 1994 ; Shi et al.,
1995), ou alors tres peu, le vide accélérant tres légerement I’imprégnation (Fito et al., 1994-a).
Certains auteurs attribuent le gain en solutés presque uniquement aux phénomenes
hydrodynamiques, qui permettent de remplacer les gaz occlus par la solution concentrée dans
les espaces intercellulaires (Shi et al., 1995).

En plus des mécanismes de diffusion observés au cours du procédé de DII sous
pression atmosphérique, la substitution des gaz occlus par la solution n’est réalisée que tres
lentement, par capillarité. Par contre, le traitement sous vide combine ces forces de capillarité
a la différence de pression, pour expulser, par un phénomene d’expansion, les gaz de la
structure du produit et pour les remplacer par la solution concentrée (Fito, 1994 ; Shi et Fito,
1994). Si les pores sont partiellement remplis de liquides natifs, ces demiers sont également
expulsés (Fito, 1994 ; Fito et al., 1994-a). Les phénomenes non diffusifs intervenant lors des
transferts de matiere sont appelés mécanismes hydrodynamiques (Fito et Pastor, 1994) et
peuvent étre schématisés par la figure 1.7 et modélisés de la fagon suivante (Fito, 1994 ; Fito
et Pastor, 1994) :

La pénétration de la solution dans un pore est donnée par I’équation

R2uzt d
£2 xS Eqnl.2.

~AP +——
D dt

Ou xy, D, z, P, pn et T sont respectivement la fraction volumique de pore occupé
par la solution (m*/m?), le diamétre du pore (m), la longueur du pore (m), la pression (Pa), la
viscosité de la solution (Pa.s) et le temps (s).
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Pression Force motrice
Pam t=0 (Pi<PuitP)
Pam HP.
z
P, Equilibre (p,=P...+P,)
Pa\m + PC
P, Expansion (p, > P.+P,)
P, Equilibre p,=p+p,)
Py Compression (Pu<P . +Po)
P Equilibre (pi;=p...+P)
P

Figure 1.7. Les étapes d’équilibre successives des mécanismes hydrodynamiques entre un
pore d’un aliment poreux et la solution dans laquelle il est immergé
(d’apres Fito, 1994)
Légende :
B  Produit
O  Solution
a Gaz occlus dans un pore

En considérant que la compression est isotherme, on peut écrire d’apres la loi des
gaz parfaits :

P
—-AP=P, 7 £ Eqnl.3.
f— xv

Ou Py et P. sont respectivement la pression initiale du gaz occlus dans le pore
(Pa) et la pression externe (Pa), cette demiere étant la somme de la pression extérieure (Pey) et
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de la pression capillaire (P;). La combinaison des équations I.11 et I.12 aboutit a I’équilibre
a:

x =1-1 Eqn 1.4,

r

Avec r, le facteur de compression tel que :

r= ki zP‘“ Eqn LS.
PiO })iO
Etant donné que, par définition, X =¢x, Eqn L.6.

Ou € est la porosité apparente du produit.
oy 1
On en deduit que X =g(1--) EqnI.7.
r

Lors du rétablissement de la pression atmosphérique, Py correspond a la pression
de fonctionnement sous vide partiel et P, a la pression atmosphérique. A titre d’exemple, les
valeurs de xvi, Xy2 et x,3 de la figure, sont respectivement égales a 0,018, a 0,15 et a 0,9 dans
le cas de pommes (Fito, 1994). Dans le cas d’un caillé traité par saumurage sous vide, Andres
et al. (1997) estiment que, sur 1,2 g de sel pour 100 g de caillé salé, la contribution des
phénomeénes hydrodynamiques intervient directement pour 42 % du sel, soit 0,5 g.

Influence de la déformabilité du produit

Certains produits se déforment lorsqu’ils sont soumis a une variation de pression.
Ainsi, lorsqu’un produit déformable est mis sous vide, le volume de ses pores augmente sous
I’effet de la pression inteme liée a la présence de gaz occlus, jusqu’a ce que 1’équilibre entre
la pression inteme et la pression exteme du pore soit atteint. Lorsque la pression
atmosphérique est restaurée, le volume des mémes pores diminue. Ce phénomene de
déformation-relaxation intervient donc  significativement dans les mécanismes
hydrodynamiques (Fito et al., 1996). En effet, Fito et al. (1996) ont pu montrer que les
phénomenes de déformation-relaxation se traduisent par 1’apparition d’une constante dans le
modele présenté précédemment. Aussi, ’équation [.7 devient-elle :

1
X=e(l-=)+y Eqn L.8.
r

D’autre part, Del Valle et al. (1998) font remarquer que le vide sépare les cellules,
ce qui se traduit par une augmentation des espaces intercellulaires et donc par une
augmentation de la porosité apparente proportionnelle 2‘1(1_1] . Aussi, I’équation 1.7 devient-

¥

elle:
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X=¢, (1—1)+,B(1—l)2 Eqn109.
r r

En plus de D’effet 1ié a la pression, la rétraction du produit en cours de
déshydratation est susceptible de réduire le volume des pores et de limiter les phénomenes
hydrodynamiques (Fito et al., 1994-b ; Fito et al., 1995 ; Shi et al., 1995). L’ensemble de ces
phénomenes de déformation peut se traduire par des différences de profil de déshydratation
et/ou imprégnation au cceur du produit, avant que 1’équilibre de répartition de I’eau et des
solutés soit atteint dans I’ensemble du produit (Andres et al., 1997 ; Chiralt et Fito, 1997).

Utilisation du vide pulsé

L’expulsion des gaz occlus étant rapidement réalisée, Fito er al. (1994-a)
proposent d’altemer de breves phases de DII sous vide avec des phases plus longues de DII a
pression atmosphérique, afin d’optimiser I’effet du vide sur les transferts de matiere, tout en
limitant le coiit de I’opération. En effet, lorsque le produit est remis a pression atmosphérique,
la solution pénetre massivement ses pores (figure 1.7), ce qui a pour conséquence par la suite
d’augmenter la surface de contact entre le produit et la solution et d’accélérer ainsi les
transferts de matiere (Fito, 1994 ; Fito et al., 1994-b ; Shi et al., 1995). Cependant, si la
remise a pression atmosphérique est réalisée trop tard, la rétraction de la matrice conséquente
a la déshydratation du produit limite les phénomenes hydrodynamiques (Fito ez al., 1994-b ;
Fito et al., 1995). Le nombre de cycles vide-pression atmosphérique influence favorablement
la perte en eau et la perte de poids des produits traités (Castro et al., 1997).

Bilan des mécanismes de transport

La conséquence directe de la pénétration de la solution dans les pores du produit
est une augmentation de la surface de contact entre le produit et la solution. Les essais réalisés
ont bien montré que le vide augmentait les transferts de matiere. Trois mécanismes principaux
participent aux transferts de matiere lors d’un traitement de DII sous vide :

e Les transferts de matiere entre la surface du produit et la solution exogene.

e L’incorporation directe de solution dans les pores de I’aliment

e Les transferts de maticre entre la surface inteme des pores de 1’aliment et la
solution incluse dans les pores par les mécanismes hydrodynamiques

Notons que les effets du vide pulsé observés sur différents produits peuvent
sembler contradictoires. En effet, le vide pulsé semble favoriser la perte en eau et ne pas avoir
d’effet sur le gain en soluté dans le cas de produits végétaux immergés a 40 °C dans des
solutions sucrées tres concentrées (65 kg de sucre/100 kg de solution). Par ailleurs,
I’immersion sous vide pulsé a 10 °C de produits comme le fromage en saumure salée (26 kg
de sel/100 kg de solution) se traduit par un gain en sel plus important. Si le modele proposé
par Fito est adapté, le vide pulsé induit une pénétration de la solution dans le produit. Dans le
cas des fruits, une solution pauvre en eau (35 kg d’eau/100 kg de solution) infiltre le produit
alors que dans le cas viande ou de poisson, la solution saturée en sel imprégnant le produit est
tres riche en eau (74 kg d’eau/100 kg de solution). Enfin, les produits végétaux ont une teneur
en eau plus forte que les produits animaux. Le tableau [.5 présente une évaluation
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comparative des mécanismes hydrodynamiques observés en DII sous vide pulsé de viande en
saumure saturée en sel et de fruit en solution a 65 kg de saccharose/100 kg de solution. On
peut ainsi constater que si les mécanismes hydrodynamiques induisent un gain en soluté, ils
peuvent induire soit une perte en eau, soit un gain en eau, en fonction des compositions de la
solution et du produit traité. Cette remarque permet de comprendre a posteriori pourquoi les
premiers essais de DII sous vide ont conduit a constater une augmentation de la perte en eau.
Ces premiers résultats ne sont pas incompatibles avec le modele d’imprégnation dans une
structure poreuse proposeé par Fito.

Tableau I.5. Comparaison des conséquences théoriques des mécanismes hydrodynamiques
sur les transferts de matiere en confisage de fruit et en saumurage de viande. Les phénomenes
diffusifs sont négligés.

Produit Solution Produit infiltré (hors diffusion) Transferts
Fruit
Eau (%) 87 35 89,8 PE =238
Sucre (%) 12 65 17,2 GSu =5,2
Autres (%) 1 0 1 -
Porosité (%) 8 - 0 -
Viande
Eau (%) 74 74 77,7 PE=-37
Sel (%) 0 26 1,3 GSt=13
Autres (%) 26 0 26 -
Porosité (%) 5 - - -

Plusieurs études ont été réalisées afin de déterminer les influences respectives de
ces trois types de mécanismes sur les transferts de matiere (Rastogi et Raghavarao, 1996 ;
Barat et al., 1997). Ainsi, Rastogi et Raghavarao (1996) proposent de suivre les différences de
pression osmotique entre le produit et la solution. Le mode¢le proposé permet d’exprimer la
variation théorique de la pression capillaire entre le produit et la solution en fonction du
temps. La construction théorique de ces modeles cinétiques a pression atmosphérique et sous
vide permet de mettre en évidence I’effet spécifique du vide sur la différence de pression
capillaire, ce qui peut étre exprimé par I’équation .

Te 2 e prtar=Ka Eqn L10.
r-n,
Avec : T la pression osmotique a I’instant t
T, la pression osmotique sous vide
Te la pression osmotique a I’équilibre
Ka le coefficient global de transfert de I’eau a pression
atmosphérique’®

K’a’ le coefficient global de transfert de I’eau sous vide

’* Rastogi et Raghavarao (1996) appellent abusivement «coefficients de transfert» les paramétres Ka et K’a’. En
effet, ces coefficients, exprimés en s et non pas en m’s™', sont plutot des constantes de temps.
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L’utilisation du vide ne modifie que la rapidité des transferts de matiere, mais pas
les valeurs a 1’équilibre (Rastogi et Raghavarao, 1996).

Un modele décrivant les transferts d’eau entre une solution de saccharose et un
fruit, tenant compte a la fois des phénomenes diffusifs et hydrodynamiques a été proposé par
Barat et al. (1997) :

Zw o -D, 7t
S 7Y ke P EqnL11.
Zupm Y
Avec: z" la fraction massique d’eau dans la phase liquide du produit

z"upm la fraction massique d’eau dans la phase liquide du produit
mesurée juste apres un cycle vide/remise a Patm

y" la fraction massique d’eau dans la solution

k la constante de vitesse des échanges (vaut 8/ en situation
fickienne idéale)

1 la demi-épaisseur de 1’échantillon (m)

De la diffusivité effective de I’eau (m?/s)

t le temps (s)
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OBJECTIFS DE L’ETUDE

Le procédé de DII en solution ternaire eau-NaCl-sirop de glucose ayant montré un
potentiel intéressant pour le salage et le séchage d’autres produits camés, son application a la
formulation en salaison de viande de dinde mérite d’étre évaluée. Dans un premier temps, la
connaissance de certaines propriétés (masse volumique, viscosité dynamique et activité de
I’eau) des solutions temaires constitue un outil indispensable a [’interprétation des
phénomenes de transferts de matiere. D’autre part, cette connaissance préalable permettra
d’orienter les choix technologiques de conduite du procédé.

En appliquant des méthodologies cinétiques et des approches de type plan
d’expériences, I’influence des principales variables du procédé sur les transferts de matiere
sera déterminée. On s’intéressera en particulier aux concentrations en sel et en sirop de
glucose de la solution et au temps de traitement. Un intérét tout particulier sera accordé aux
transferts des sucres, qui ont fait jusqu’a présent 1’objet de peu de travaux. Enfin, en tenant
compte a la fois des potentialités du procédé et des contraintes technologiques liées a
I’utilisation de solutions ternaires eau-NaCl-sirop de glucose, cette étude contribuera a définir
ce que la filiere salaison de viande de volaille peut attendre de la DII et quel est le domaine
d’application rationnellement acceptable de ce procédé.

D’autre part, il ressort de la synthese bibliographique que :

e les transports de matiere par diffusion qui régissent le procédé de DII sont
lents,

e les procédés d’immersion sous vide des produits animaux sont relativement
mal connus, mais commencent a étre €lucidés pour les produits végétaux
(annexe 1),

e les travaux réalisés ont mis en place un vide continu ou un vide pulsé basé sur
des cycles relativement longs. L’effet de cycles rapides et en particulier de la
vitesse des rampes de mise sous vide et de rétablissement de la pression
atmosphérique est encore méconnu,

e le procédé d’immersion sous vide pulsé présente un excellent potentiel pour la
formulation rapide de produits.

Aussi, une amélioration de la connaissance qualitative des phénomenes mis en jeu
ne peut-elle que rationaliser I’utilisation du procédé d’immersion sous vide pulsé. De plus, le
positionnement de ce procédé par rapport au procédé de déshydratation-imprégnation par
immersion devrait permettre de préciser ’intérét de mettre en ceuvre une nouvelle variable
intensive, la pression.

C’est pourquoi, la seconde partie de ce travail tentera d’apporter des réponses sur
I’opportunité de décliner le procédé d’immersion sous vide pulsé (IVP) en salaison de viande
de volaille et de mieux comprendre les mécanismes mis en jeu au cours de ce procédé. Des
approches par comparaison de cinétiques d’immersion a pression atmosphérique et sous vide
pulsé sur viande et/ou gels modeles constitueront la base de la méthode expérimentale
appliquée. Les effets des principales variables opératoires du procédé d’IVP sur les transports
de matiere seront étudiés, notamment la pression sous vide, la température, le nombre de
cycles et les durées respectives des différentes phases de ces cycles. D’autre part, on évaluera
I’influence de certaines variables intrinseques du produit, comme la présence d’epimysium, la
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structure du produit et sa richesse en gaz occlus et/ou dissous, sur les transferts. L’ensemble
du corpus expérimental réalisé doit permettre d’identifier les mécanismes hydrodynamiques
et diffusifs impliqués dans le procédé d’immersion sous vide pulsé et de proposer un modele
de représentation qualitatif.

Enfin, les potentialités des procédés de déshydratation-imprégnation par
immersion et d’immersion sous vide pulsé seront comparées, en insistant sur leur
complémentarité, et en tenant compte des contraintes imposées par les solutions concentrées
mises en jeu.
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CHAPITRE 1

MATERIELS ET METHODES

I1.1.1. Préparation des matiéres premieres
I1.1.1.1. La viande de dinde

II.1.1.1.1. Caractéristiques

La viande de dinde (Meleagris gallopavo) est achetée en boucherie, apres abattage
et réfrigération de 1’animal. Cette viande provient d’un seul lot d’animaux ayant méme age et
abattus en méme temps. La masse des filets (Pectoralis major) utilisés pour I’ensemble des
essais varie entre 1000 et 1300 g. Dées réception, les filets sont congelés individuellement dans
une enceinte de surgélation (Facis) a - 50 °C en air pulsé et conservés en chambre froide
négative a - 18 °C jusqu’a leur utilisation.

Les analyses réalisées sur la viande de dinde fraiche montrent que ses principales
caractéristiques compositionnelles, teneurs en eau (W) et en sel (St), sont les suivantes :

W = 73,22 + 0,68 kg/100 kg
St = 0,083 + 0,008 kg/100 kg

II1.1.1.1.2. Découpe

Avant traitement, les filets de dinde entiers sont décongelés pendant 24 h a + 4 °C,
puis légerement refroidis. Les filets de dinde entiers sont découpés dans le sens de la longueur
en tranches de 2 cm d’épaisseur a I’aide d’une trancheuse a jambon ({taliana Macchi 370). A
I’aide d’un gabarit en Plexiglas, les tranches sont découpées en filets parallélépipédiques de 7
cmx Scm x 2 cmouencubesde2cm x 2 cm x 2 cm.

I1.1.1.2. Les gels modéles

Les gels standards sont préparés en mélangeant 4,95 g/100 g de poudre de
carraghénane de type lota (aubigel X52 TA Sanofi), 12,38 g/100 g de gélatine (classe B
Sanofi) pendant deux minutes a I’aide d’un malaxeur (Rowenta KA-67) et 82,67 g/100 g d'eau
déminéralisée en quantité suffisante pour former 0,5 kg de gel.

Apreés mélange des constituants, la pate est répartie dans un moule constitué de
deux plaques carrées en Pyrex de 180 mm d’aréte et de 3 mm d’épaisseur entre lesquelles est
placé un cadre carré métallique démontable de 100 mm d’aréte inteme et de 20 mm
d’épaisseur. L'ensemble (moule, pate) est introduit a l'intérieur d'un sachet en polyéthylene
(0,12 mm d'épaisseur) puis est placé sous vide (-10° Pa) dans une machine a cloche sous vide
Multivac. Lors de la phase de mise sous vide, l'air emprisonné dans la pate est évacué ; puis a
la remise du systéme sous pression atmosphérique la plaque supérieure en Pyrex prend
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parfaitement appui sur le rebord annulaire du plateau d'aluminium ou de I’anneau ou des
cylindres, emprisonnant ainsi la pate «désaérée» ; I'exces de pate est expulsé a l'extérieur du
moule.

La seconde étape consiste a chauffer dans un bain-marie thermostaté (Salvis) le
meélange et le moule contenus dans le sachet étanche jusqu'a 75°C, ce sachet étant maintenu a
cette température pendant 30 minutes. A la sortie du bain-marie, on laisse refroidir le sachet
dans une enceinte réfrigérée et ventilée (Vittadini FTD 220) a 10°C pendant environ 22 h. La
phase de refroidissement rapide (< 60 minutes) permet la prise en gel. Durant le laps de
temps restant, le gel rentre dans une phase dite de maturation (Bell, 1989). Sa structure se
réorganise lentement et sa cristallinité augmente, ce qui conduit a la formation d’un réseau
plus ordonné, plus stable et plus rigide.

Notons qu’apres un traitement thermique, les systémes carraghénanes-eau et
gélatine-eau forment des gels transparents, thermoréversibles, élastiques thixotropes (Bell,
1989) et non sujets a la synéreése (Pedersen, 1974 ; Bell, 1989). Le mélange des deux bio-
polymeres (carraghénanes et gélatine) dans 1’eau apres traitement thermique donne lieu a un
gel thermoréversible et rigide. Les carraghénanes au caractere anionique tres prononcé
réagissent avec les poly-électrolytes cationiques que constituent les protéines

Quinze minutes avant immersion du gel, le sachet est ouvert et les plaques de
Pyrex retirées. Le gel est recouvert d’un film étirable. Cette période permet de relaxer les
contraintes mécaniques au sein du gel, développées par la mise sous vide. Le gel est alors
découpé en cubes de 20 mm d’aréte (Bohuon, 1995). Afin de formuler des gels contenant des
gaz dissous, certains gels sont immergés dans de I’eau gazeuse.

I1.1.1.3. Les solutions

Les solutions utilisées pour le traitement par immersion de la viande et des gels
sont formulées en utilisant du chlorure de sodium («La Baleine» - Compagnie des Salins du
Midi et des Salines de I'Est), du sirop de glucose de DE 21 («Glucidex® IT21» - Roquette) et
de I’eau du réseau. Les ingrédients sont solubilisés dans une cuve mélangeuse munie d’un
systeme d’agitation mécanique (Auriol) et les solutions sont stockées jusqu’a leur utilisation a
la température choisie pour le traitement, dans une enceinte thermostatée (Cryo-Rivoire).

Dans le cas des solutions formulées pour mesurer leurs propriétés physico-
chimiques, de 1’eau déminéralisée est utilisée et environ 100 ml de solution sont formulés

dans un bécher, I’agitation étant réalisée par un barreau magnétique.

Pour les essais en solution colorée, du bleu de méthylene est ajouté a la solution.

I1.1.2. Dispositifs expérimentaux
I1.1.2.1. Traitement a pression atmosphérique
Ce dispositif est représenté sur la figure II.1. Les échantillons sont positionnés sur

des claies qui maintiennent les produits en immersion pendant la durée du traitement. Un
vérin pneumatique permet 1’immersion et ’agitation verticale de la nacelle supportant les
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claies dans la cuve contenant la solution. L’agitation est réglable (temps de montée du vérin,
temps de descente du vérin et amplitude de la course). La cuve est munie d’une double
enveloppe alimentée en liquide de refroidissement par un crvothermostat ( Lauda RSK 20).

Erin pneumatique

Armoire de contrdle

Nacelle garnie de clates
horizontales

ryothermostat

Cuve thermostatée contenant
la solution

Figure I1.1. Le dispositif exp.érim”eintal de DII a pression atmosphérique

[1.1.2.2. Traitements sous vide

11.1.2.2.1. Principe d’un cycle de vide

Un cycle de vide (figure 11.2) est défini par :

Le temps nécessaire pour établir le vide (1)

Le temps durant lequel le vide est maintenu dans I’enceinte (#/)
Le temps nécessaire pour rétablir la pression atmosphérique ()
Le temps de maintien de la pression atmosphérique (#3)

Quand P, est inférieure a P.(T), la pression d’ébullition de I’eau pure a la
température T, on parle d’IVPe (IVP en conditions d’ébullition). Quand t, et t, sont
négligeables devant t,| et t3, on parle d’IVPr (IVP rapide). Quand t, et t, sont du méme ordre
de grandeur que t, et t3, on parle d’IVPI (IVP lente). Sans précisions supplémentaires, on
considerera que le procédé d’IVP est conduit a 20 kPa, que les cycles d’[VPI valent (t,=100
s; =300 s ; ,=20 s ; t3=300 s) et que ceux d’[VPr valent (t,=5 s ; t;=355 s ; t,=5 s ; t3=355 s).
Enfin, le terme IVP correspond a IVP lente, si aucune autre précision n'est donnée.
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Pression atmosphérique
Patm

“““ Pression de travail
P,

\/

> € >————>
to t ) t3

Figure I1.2. Schéma d’un cycle de vide

11.1.2.2.2. Dispositif de laboratoire

Le montage est réalis¢ a 1’aide de deux fioles Biichner et d’une pompe a vide a
palette. La premiere fiole Biichner est directement reliée a la pompe a vide et a plusieurs
fonctions. Elle sert d’une part de piege pour éviter la remontée de liquide dans la pompe,
d’autre part, son bouchon comporte trois piquages. Le premier est relié a un manometre, le
deuxieme a une vanne permettant de réguler la pression (fuite constante). Enfin, le troisieme
est relié a la seconde fiole qui est utilisée comme enceinte de traitement. Le bouchon de la
seconde fiole comporte une vanne «tout ou rien» perimettant de réaliser les cycles de vide.

Ce dispositif nous permet de réaliser deux types de traitements. Le premier est
appelé IVP rapide (IVPr) puisque les rampes de descente et remontée sont de 1’ordre de cing
secondes. Le traitement est donc plus contraignant que le précédent. Le second est un
traitement a la pression d’ébullition de I’eau a température ambiante (IVPe).

11.1.2.2.3. Dispositif pilote

Ce dispositif (figure I1.3) comporte une enceinte étanche. Une cuve a double
enveloppe en acier inoxydable est placée dans cette enceinte, et un vérin pneumatique assure
I’immersion et I’agitation d’une nacelle dans la cuve. La nacelle comporte quatre étages
séparés par un grillage. L’alimentation en air comprimé et en liquide de refroidissement pour
la double enveloppe est réalisée au travers d’un systeme de joint étanche. La température est
maintenue au moyen d’un cryothermostat (Lauda RSK 20). A I’intérieur de ’enceinte, le vide
est créé au moyen d’une pompe a vide a anneau liquide. L’enceinte est munie aussi d’une
vanne qui permet de rétablir la pression atmosphérique dans [’enceinte. L’ensemble du
dispositif est automatisé¢ au moyen d’une centrale d’acquisition de données (Campbell) qui
assure ’ouverture et la fermeture de la vanne. Les parametres programmables sont la durée de
la phase sous vide et la durée de la phase a pression atmosphérique.
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S ,.i..A.,M“._,,‘_I‘"i € Dispositif expérimental en coupe

Vérin pneumatique

K-

Cuve thermostatée a double enveloppe
s i Nacelle munie de claies
o :L - Vers la pompe a vide

- < Enceinte de type étuve sous vide

-*.’\*Q_.. .- - -

Figure II.3. Schéma du dispositif expérimental d’IVP

I1.1.3. Protocoles expérimentaux

Avant traitement, les échantillons de viande fraiche sont rapidement rincés et
essuyés a I’aide de papier absorbant. Les échantillons sont pesés, placés sur les claies et traités
par immersion, sous vide ou a pression atmosphérique, dans un des dispositifs décrits dans
des conditions d’exces de solution, afin de s’affranchir des phénomenes de dilution. Tous les
points sont triplés. Apres traitement, les produits sont rincés pendant 10 secondes dans de
I’eau froide, essuyés a I’aide de papier absorbant, pesés et emballés sous vide (Multivac) dans
des sachets thermosoudés. Ils sont conservés en chambre froide a + 4 °C pendant deux jours,
afin de les laisser s’homogénéiser, avant d’étre broyés et analysés.

La détermination des profils de concentration en eau et en sel a été réalisée sur des
échantillons de 7 cm x 5 cm x 2 cm. Apres traitement, une bande d’un centimeétre est éliminée
de chaque co6té afin de s’affranchir des effets de bord. L’échantillon se présente alors sous la
forme d’un parallélépipede de 5 cm x 3 cm x 2 cm. Il est alors immédiatement surgelé a - 50
°C en air pulsé afin d’interrompre les transferts de matiere intemmes. Puis, I’échantillon est
découpé a la trancheuse a jambon ([taliana Macchi 370) en lamelles de 5 cm x 3 cm et
d’épaisseur d’environ 0,7 a 1 mm. Chaque lamelle est ensuite pesée et analysée.

I1.1.4. Méthodes de mesure
I1.1.4.1. Profil de concentration en eau et en sel

Afin d’évaluer et de comparer les transferts internes d’eau et de sel, des profils de
concentration en sel et en eau ont été réalisés selon le principe suivant (Bohuon, 1995).

L’épaisseur d’une lamelle de viande de masse m; (kg), de masse volumique p; (kg/m’) et de
surface S; (m?) vaut:
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e =—— Eqn. IL.1.

De méme, I’épaisseur de 1’échantillon de viande de masse m, (kg), de masse
volumique p; (kg/m?) et de surface S, (m?) vaut :

e =—1 Eqn. I1.2.

Il résulte de (1) et (2) que :

_mop S Eqn. IL3.
m,.p; S,

) Ijlh

t
On suppose que la masse volumique est uniforme sur I’échantillon et que la

découpe est suffisamment précise pour que la surface de chaque lamelle soit égale a la surface
de I’échantillon :

Vi p;, =p, Eqn. I1.4.
vi §;=S§, Eqn.IL5.

Ce qui a pour conséquence :

o

®

L Eqn IL6.
m!

t

Les profils de concentration sont présentés sous forme de graphiques donnant la
teneur en eau ou la teneur en sel en fonction de la demi-épaisseur exprimée en pourcentage.
Connaissant I’épaisseur estimée de chaque lamelle, il est alors possible d’estimer sa position
en mm par rapport au plan médian de I’échantillon (Xi/cenre) @ I’aide de la formule suivante :

X

Eqn IL.7.

ilcentre —

Afin de s’affranchir de la variabilité de I’épaisseur de 1’échantillon, la distance
entre la lamelle et le centre est exprimée en pourcentage de la demi-épaisseur.

I1.1.4.2. Appréciation de la quantité de liquide transporté dans la viande

Afin d’estimer la quantit¢ de liquide transporté dans la viande, des cubes de
viande de 2 cm d’aréte sont immergés dans une solution colorée au bleu de méthyléne, sous
vide ou a pression atmosphérique. Immédiatement apres traitement, ils sont placés dans une
enceinte de surgélation (Facis) pendant 15 minutes a —50 °C en air pulsé. Les cubes surgelés
sont alors coupés en deux en suivant le plan médian d’une des faces et dans le sens des fibres
musculaires. Les faces intemes sont alors digitalisées a 1’aide d’un scanner couleur (Agfa,
Snapscan 600). Les images obtenues sont imprimées en couleur a I’aide d’une imprimante
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(Hewlett Packard, Deskjet 1200 C) sur du papier (80 gm™). Les images des cubes sont
découpées et pesées, la masse d’une image étant notée m, (g). Puis, toutes les parties colorées
en bleu sont découpées. La partie non colorée restante est alors pesée et cette masse est notée
m; (g). La densité de coloration (DC) est calculée selon 1’équation :

DC=100 22"

m,

Eqn. I1.8.

I1.1.4.3. Analyses chimiques sur la viande

11.1.4.3.1. Teneur en eau

La teneur en eau (W) est mesurée par différence de pesée entre la matiere fraiche
et la matiere seche. Pour cela, un échantillon d’une dizaine de grammes est placé dans une
coupelle en aluminium préalablement pesée. L’échantillon est ensuite placé a I’étuve a 104 °C
jusqu’a masse constante. A la sortie, il est mis pendant 10 minutes dans un dessiccateur afin
d’éviter une reprise d’humidité pendant le refroidissement. Puis la coupelle est a nouveau
pesée. On en déduit la teneur en eau du prélevement (AFNOR, 1968-a) :

11.1.4.3.2. Teneur en sel

Afin d’extraire les ions chlorure de la chair, un broyat d’environ 0.5 g de chair est
mis en solution dans 50 ml d’acide nitrique a 0.3 N et placé sous agitation pendant 2 heures. Il
est ensuite laissé au repos pendant une heure, afin de permettre la décantation des particules
en suspension.

Un chloromeétre (Corning chloride analyzer 926) mesure la différence de potentiel
entre une électrode de référence et une électrode d’argent, plongées dans une solution tampon
contenant 0.5 ml de I’extrait. Le complexe des ions Ag" avec les ions CI” crée une différence
de potentiel proportionnelle a la quantité d’ions Cl” en solution. On peut alors déduire la
teneur en sel (St) de I’échantillon (Bohuon et al., 1998) :

La gamme de mesure est de 20 a 500 mgCl /litre de solution et la
reproductibilit¢ de =3 mgCl™ /litre d'ions chlorure. Le résultat est exprimé en kg de NaCl
pour 100 kg d'échantillon.

11.1.4.3.3. Teneur en sucres

La teneur en sucres totale (Su) (somme des teneurs en glucose (G;), maltose (G),
malto-triose (G3), *G (Gs), °G (Gs) et °G (Go)) est réalisée par chromatographie ionique, aprés
deux extractions successives de 10 g d’échantillon pendant une heure, par ébullition a reflux
dans 100 ml I’éthanol a 80 % (v/v). Un chromatographe Dionex DX300, comprenant une
pompe Dionex AGP, un détecteur par ampérométrie pulsée Dionex PAD et un intégrateur
Shimatzu CRSA a été utilisé dans les conditions opératoires suivantes : une colonne Carbopac
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PAL1, une ¢élution avec un mélange soude/acétate de sodium/eau et un débit d’élution constant de
1 ml.min' (Peschet et Giacalone, 1991).

6
Su=ZG,. Eqn II.9.
i=]

11.1.4.3.4. Evaluation du volume et de la composition des gaz émis par la viande

Le volume total des gaz émis par la viande est mesuré a 1’aide d’une burette
graduée couplée a un entonnoir renversé au-dessus des filets immergés sous vide. Le calcul
des quantités relatives des différents gaz ainsi que leur identification sont réalisés a I’aide
d’un appareil de chromatographie en phase gazeuse (CPG) couplé a un logiciel d’intégration
des pics.

I1.1.4.4. Mesures physiques sur la viande

11.1.4.4.1. Masse volumique apparente

La masse volumique de la viande est déterminée a partir de la mesure
pycnométrique d’un volume de viande. Un pycnometre a débordement est utilisé. Le liquide
d’immersion choisi est I’eau déminéralisée. La masse volumique p, (kg/m’) de la viande a la
température T est déterminée par la relation (Bohuon, 1995 ; Rahman, 1995) :

p.= . P, Eqn II.10.

Avec m, la masse du pycnometre rempli d’eau (kg), m;., la masse du pycnomeétre
rempli d’eau et de viande (kg), m, la masse de la viande introduite dans le pycnometre (kg) et
pw la masse volumique de I’eau déminéralisée (kg/mB).

11.1.4.4.2. Mesure de porosité apparente de la viande

Le pilote de DII sous vide est utilisé pour déterminer la porosité des filets de
dinde de 70 mm x 50 mm x 10 mm. Ces demiers sont rincés, essuyés a 1’aide de papier
absorbant, pesés puis immergés dans de 1’eau, a + 10 °C, sous vide contrdlé (P kPa), pendant
15 minutes. Le vide est alors cassé et les filets sont essuyés a 1’aide de papier absorbant et
pesés. Connaissant la masse initiale du filet, le gain en masse et la masse volumique de I’eau
et de la viande, on détermine la fraction volumique de liquide passé dans le produit a la
pression P selon 1’équation :

P, M
p.M

w

X =

Eqn IL.11.

P
Avec X la fraction volumique de liquide «infiltré» dans le produit, p, la masse

volumique de I’eau (kg/m3), M. la masse d’eau entrée dans le produit soumis au vide (kg), pp
la masse volumique du produit (kg/m’) et M, la masse initiale du produit (kg).
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Cette procédure est appliquée a plusieurs pressions (80, 60, 40, 20, 10 et 5 kPa),
ce qui permet d’exprimer la fraction volumique de liquide passé dans le produit en fonction de
la variation relative de pression. Ces deux grandeurs sont proportionnelles (Shi et al., 1995 ;
Guamis et al., 1997).

Eqn IL.12.

Avec g la porosité effective du produit, X la fraction volumique de liquide passé
dans le produit, P la pression initiale (kPa) et P la pression finale aprés mise sous vide (kPa).

I1.1.4.5. Mesures des propriétés physico-chimiques des solutions

11.1.4.5.1. Activité de ’eau

L’activité de I’eau des solutions, notée Aw est mesurée a 1’aide d’un Aw meétre
(GBX FA-st /1) couplé a un thermostat (Julabo MV-F25). La température de 1’enceinte est
controlée a 25 + 0,1°C. L’appareil a été préalablement calibré avec des solutions aqueuses
saturées en KCl (0,843) et NaCl (0,753). L’erreur maximum d’étalonnage est de 1,5 % et
I’écart maximum par rapport a la moyenne est de 1 %.

11.1.4.5.2. Masse volumique

La masse volumique des solutions, notée p (kg/m3 ), est mesurée par pycnométrie
(pycnometre de 50 ml équipé d’un thermometre) a 10 et 25°C. Les pesées sont réalisées avec
une précision de + 0,1 x 107> g. La température est contrdlée a + 0,2 °C. Chaque mesure est
triplée et la masse volumique correspond a la moyenne arithmétique des trois répétitions.

L’erreur maximum d’étalonnage est de + 0,5 kgm™, et 1’écart maximum par rapport 4 la

moyenne est de +2 kg-m™.

I1.1.4.5.3. Viscosité dynamique

La viscosité dynamique des solutions, notée n (Pa.s), est mesurée avec un
viscosimetre rotatif (Haake VT550). La température est controlée a + 0,2 °C. Le systeme de
mesure est constitué de 3 mobiles (NV-DIN, MV-DIN et SV-DIN). Le viscosimetre a été
testé avec 4 huiles de silicones étalons (9,5, 96, 475 et 5020 x 10~ Pa-s) a + 1 %. L’erreur
maximum d’étalonnage est de 1,5 % et 1’écart maximum par rapport a la moyenne est 1 %.

Les mesures se déroulent en 3 phases. Dans un premier, il y a une mise en
température du mobile et de la solution: le mobile est en rotation avec une vitesse de
cisaillement de 50 rad.s”' jusqu’a ce que la température atteigne la température de consigne &
*+ 0,1°. Au cours de la deuxieme phase un gradient de vitesse de cisaillement et imposé,
allant de 600 & 1100 rad.s™ pour le mobile NV-DIN, de 5 4 100 rad.s™ pour le mobile MV-
DIN et de 5 4 75 rad.s™ pour le SV-DIN. Au cours de cette phase le viscosimeétre effectue 20
mesures. Durant la demiere phase la vitesse de cisaillement est constante, elle correspond a la
vitesse maximum indiquée ci-dessus. L’appareillage effectue 20 mesures durant une minute.
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I1.1.5. Expression et analyse des résultats
I1.1.5.1. Les transferts de matiére

Les transferts de matiere sont caractérisés par la perte en eau (PE), le gain en sel
(GSt), le gain en sucres total (GSu), les gains en glucose (GGl ), maltose (GG2), malto-triose
(GG3), oligosaccharides a 4 (GG4), 5 (GGS) et 6 (GGO) unités dextrose et la variation de
masse (AM). Ces indicateurs sont exprimés en kg pour 100 kg de matiere initiale (kg/100 kg
m.l.).

M

PE=W,-—W, Eqn.II.13.
0

GSI:%I/[—;.SZ,—SZO Eqn.IL.14.

GSu= AA//I[; .Su, —Su, Eqn.IL.15.

GG, = AA//Z .G, -G, Eqn.II.16.

AM:IOO.—M’—A:[—% Eqn.IL.17.

0

Avec M la masse de produit, W la teneur en eau (kg/100 kg), St la teneur en sel
(kg/100 kg), Su la teneur en sucres totaux (kg/100 kg), G; la teneur en sucre 'G (kg/100 kg), t
I’indice relatif a I’instant t et O I’indice relatif a I’instant initial.

I1.1.5.2. Calcul de la quantité de liquide transporté dans la viande

Considérons PE4, GSty et AMy (kg/100 kg m.i.) la perte en eau, le gain en sel et la
variation de masse obtenus par diffusion lors de I'immersion de filets de dinde de teneur en
sel initiale Sty (kg/100 kg) en solution concentrée en sel de concentration Cg (g/kg) a pression
atmosphérique. Soit Wy et Stq (kg/100 kg) les teneurs en eau et en sel des produits traités a
pression atmosphérique. Soit X (kg) la masse de solution transportée dans la viande par
mécanismes hydrodynamiques, My (kg) la masse initiale de viande traitée et M, (kg) la masse
de produit apres traitement. Soit PE,, GSt, et AM, (kg/100 kg m.i.) la perte en eau, le gain en
sel et la variation de masse observés apres un traitement par I[IVP dans les méme conditions
expérimentales qu’a pression atmosphérique. Soit W, et St, (kg/100 kg) les teneurs en eau et
en sel des produits traités par IVP. On propose I’hypothése qu’en IVP, les transports de
matiere peuvent se décomposer en un transfert par diffusion équivalent a celui observé a
pression atmosphérique et un transport de X kg de solution dans le produit. On considere donc
que la solution reste a I’intérieur du produit. L’existence ou non de transferts par diffusion
entre la surface inteme et la solution occluse n’influence pas ce mode¢le.
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La masse de sel, Msty (kg), transportée par diffusion dans le produit a pression
atmosphérique est égale a :

Mst, =M, e Eqn.IL18.
100

La masse de sel, Mst, (kg), transportée dans le méme produit en IVP vaut :

Sty C, Eqn.IL19.

Mst, =M +X.
100 1000+C,,

1

Dans ces conditions, on peut écrire :

Mf
GStd =M—0.Std— SZO EanI2O
Gst, =Gst, +100X _ Cu Eqn.IL21.
M, '1000+C,

En suivant le méme raisonnement sur la perte en eau et sur la variation de masse,
on aboutit a :

PE, =pE, - 100X 1000 Eqn.I1.22.
M, '1000+C,
AM, =AM, +%O‘X- Eqn.I1.23.

0

I1.1.5.3. Modéles empiriques des propriétés des solutions

Des modeles empiriques rendant compte des propriétés thermo-physiques des
solutions temaires eau-NaCl-saccharose ont ¢été proposés par Bohuon et al. (1997).
Cependant, les propriétés des solutions temnaires eau-NaCl-sirop de glucose restent inconnues
a ce jour. Les modeles empiriques proposés par Bohuon et al. (1997) pour la viscosité et la
masse volumique seront transposés a nos données expérimentales.

I1.1.5.4.1. Masse volumique

Si V est le volume de solution (m”) contenant 1 kg d’eau, m, moles de NaCl et

m, moles de sucres, alors la masse volumique p (kg-m™) peut étre facilement calculée par :

_1+0,05844m, +1,007m,

Eqn.I1.24.
7 q

Avec m; le nombre de moles de NaCl et m; le nombre de moles de sirop de
glucose. Remarquons que 0,05844 et 1,007 sont respectivement la masse molaire de NaCl
(kg/mol) et que 1,007 est la masse molaire médiane du sirop de glucose de DE21 (kg/mol).
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Le volume expérimental du mélange (V) est corrélé par un polynéme en molalités
proposé¢ par Bohuon et al. (1997)

,
V= +a,m,+a,m, +a,m; +a,,m; +a,,mm, Eqn.IL.25.

Ph,0

Avec p,, la masse volumique de ’eau (kg/m’), a, et a; les parametres du

modele, m; la molalité en NaCl (molkg™") et m, la molalité en DE21 (mol.kg™).

11.1.5.4.2. Viscosité dynamique

Les viscosités dynamiques expérimentales 1 (Pa.s) du mélange sont corrélées par
un polynéme proposé par Bohuon et al. (1997)

Logm(ry/7711,70)=b1m1 +b,m, er“m,2 +bzz"722 +b,,m m,

+ by 1y + by, + by yymm; + by, mam] Eqn.I1.26.

Avec My o la viscosité dynamique de ’eau (Pa-s), b;, b;; et by; les parametres
binaires, bj; et bj; les parametres tenaires m; la molalit¢ en NaCl (molkg") et m; la
molalité en DE21 (mol.kg™).

11.1.5.4.3. Activité de I'eau

Bohuon (1995) a proposé d’appliquer le modéle UNIQUAC aux données
d’activité de I’eau des solutions temnaires eau-NaCl-saccharose. La modélisation des données
d’activité de 1’eau obtenues sur nos solutions temaires eau-NaCl-sirop de glucose sera plus
simple. Nous choisirons d’utiliser comme modele un polynéme du second degré avec
interaction :

2 2
A, =1+cm +c,m,+c, m +c,m;+c,mm, Eqn.II1.27.
Avec Aw” , ’activité de I’eau de I’eau pure, c; et c;; les paramétres binaires, c;j le

parametre termaire, m; la molalité en NaCl (mol.kg'l) et m; la molalité en DE21 (mol.kg'l).

11.1.5.4.4. Méthodologie

Les propriétés des solutions temaires eau-NaCI-DE21 ont été mesurées pour les
points représentés sur la figure 11.4.

Afin d’identifier les parametres des équations I1.25, I1.26 et I1.27, une
méthodologie progressive est appliquée. Tout d’abord, les parameétres a; et a;; de I’équation
I1.25, les parametres by, b;, et by, de I'équation I1.26 et les parametres ¢, et ¢;; de I’équation
I1.27, relatifs aux solutions binaires eau-NaCl, sont recalculés a partir de données issues de la
littérature (Robinson et Stokes, 1959 ; Bohuon et al., 1997). Les parametres a; et a,; de
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I’équation I1.25, les parametres b, by, et by, de I’équation 11.26 et les parametres c; et ¢y, de
1'équation I1.27, relatifs aux solutions binaires eau-DE21, sont identifiés par régression sur les
points expérimentaux correspondant uniquement aux solutions binaires eau-DE21 a I’aide du
logiciel TableCurve 2D (AISN Software Inc.). Les parametres d’interactions a;, de I’équation
I1.25, by, by, et by de I’équation I1.26 et a;; de I'équation I11.27 sont identifiés par régression
multiple sur les points expérimentaux correspondant aux solutions temaires a I’aide du
logiciel TableCurve 3D (AISN Software Inc.). L’écart moyen relatif (ERM) est calculé afin de
donner une mesure de la précision de I’estimation.

2
ERM = M} Eqn I1.28.
-)'exp

2,0 - — — —
N ]
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Figure I1.4. Solutions temaires expérimentales

I1.1.5.4. Modélisations des transferts de matiére

Les cinétiques de perte en eau et de gains en solutés peuvent étre représentées par
une forme mathématique de type bi-exponentielle (Raoult-Wack, 1991). Les régressions ont
été réalisées a 1’aide du logiciel TableCurve 2D (AISN Software Inc.).

V() =fi [1-e |+ 1y [1-e ] Eqn I1.29.

Avec fi, f;, k; et k; les parametres de régression, Y une réponse (PE, GSt, GSu ou
GG;), et t le temps de traitement.
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I1.1.5.5. Modélisation et comparaison des profils de concentration

Une représentation simplifiée des profils de concentration en eau et en sel a l'aide
de deux droites, inspirée de Raoult-Wack (1991) a été réalisée. Les teneurs en eau et en sel
sont exprimées en fonction de la demi-épaisseur relative du cube de viande a l'aide de
I'équation :

Y=(aX +b)X <S)+(cX +d X =5) Eqn.I1.30.

ou X, Y sont respectivement la demi épaisseur relative (%) du cube de viande et la
teneur en eau ou en sel (kg/100 kg), a et b étant la pente et I'ordonnée a l'origine de la
premiere droite, ¢ et d étant la pente et 'ordonnée a l'origine de la seconde droite et S étant
I'épaisseur correspondant au point de changement de modele linéaire.

0 25 S 50 75 100

N

Al 4
r

Y=aX+b Y=cX+d

Figure IL.S. Représentation d’un profil de concentration

I1.1.5.6. Estimation de la surface spécifique d’échange en IVP
L’effet du temps de traitement et de la surface spécifique d’échange entre le

produit et la solution sur le gain en sel est modélisé de la fagon suivante’” a ’aide du logiciel
TableCurve 3D (AISN Software Inc.):

S c
GSt=at’ (—V—) Eqn.IL.31.

7 Le choix de ce modéle empirique découle de la volonté initiale de relier les transferts au nombre de Fick ou a
une forme s’en rapprochant.
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ou GSt, t, S et V sont respectivement le gain en sel (kg/100 kg m.i.), le temps de
traitement (s), la surface d’échange (m?) et le volume du produit (m’), a, b et ¢ étant les
parametres de I’équation a déterminer. Dées lors, connaissant le gain en sel et le volume des
produits traités pendant une durée donnée par IVP, I’équation permet de déterminer la surface
d’échange théoriquement mise en jeu en [VP.

I1.1.6. Méthodologies statistiques
I1.1.6.1. Comparaison statistiques de cinétiques

Afin de comparer I’effet d’un facteur F a n modalités sur les n cinétiques
correspondantes, une analyse de variance sur le facteur F a n modalités et m répétitions est
réalisée sur chaque point expérimental de la cinétique (Nicolas et al., 1998). Les tests de
comparaison multiples des moyennes sont réalisés a I’aide de la méthode de la plus petite
différence significative de Fisher. Les tests de Bartlett et de Cochran permettent de comparer
les variances. Les analyses de variances et les tests statistiques ont été réalisés a I’aide du
logiciel Statgraphics (Statistical Graphic System, STSC). Notons que le facteur F peut étre
par exemple le mode de traitement (immersion sous vide pulsé ou a pression atmosphérique),
la conduite d’un prétraitement (dégazage préalable ou non des filets) ou un parametre comme
la température de traitement.

I1.1.6.2. M éthodologie des plans d’expériences

[1.1.6.2.1. Choix du plan

La méthodologie des plans d’expériences (Cochran et Cox, 1966 ; Goupy, 1990) a
été utilisée afin de déterminer I’influence des principales variables de commande du procédé
de DII (facteurs) sur les transferts de matieére (réponses), au travers d’un modele de type
«boite noire». Cette méthode est particulierement adaptée a 1’optimisation de la formulation
de produits (Arteaga et al., 1994 ; Moskowitz, 1995-a), en particulier parce qu’elle permet de
minimiser le nombre d’essais (Hunter et Muir, 1991).

Des études antérieures ont mis en évidence la non-linéarité des transferts de
matiere vis-a-vis de nombreux facteurs, comme la concentration en solutés ou le temps de
traitement (Collignan et Raoult-Wack, 1992 ; 1994 ; Saurel et al., 1994-a ; 1994-b ; Bohuon,
1995 ; Deumier et al, 1996-a). Le réseau uniforme de Doehlert (Doehlert, 1970) a été retenu
pour la modélisation des transferts de matiere. En effet, puisqu’il permet d’exprimer les
réponses en fonction des facteurs, sous la forme d’un polyndme du second degré, il tient
compte d’effets quadratiques et d’interactions entre les facteurs.

Chaque réponse est reliée aux facteurs par un polyndme du second degré, obtenu
par régression multilinéaire (Draper et Smith, 1981), selon I’équation 11.32.

Y=a,+a,X, +..+a, X, +a, X +.+a, X +a, X, X, +..+a,,, X, X, Eqnll32.
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Avec Y; la réponse étudiée, X le facteur j, oo une constante, a; ’effet linéaire du
facteur Xj, aj; I’effet quadratique du facteur X et ok I’effet d’interaction entre les facteurs X;
et Xy

Les facteurs étudiés sont la concentration en sel (Cy), qui varie de 0 a 350 g/kg, la
concentration en sirop de glucose de DE21 (Cy,), qui varie de 0 a 1900 g/kg et le temps de
traitement (t), qui varie de 1 a 24 h. La concentration en sel maximale de 350 g/kg correspond
a la saturation a 10 °C. La concentration en sirop maximale de 1900 g/kg correspond au seuil
de solubilité du saccharose. Il est peu rigoureux de parler de saturation pour un sirop de
glucose. Cependant, au-dela de 1900 g/kg, les viscosités des solutions sont tellement
importantes qu’elles sont incompatibles avec les contraintes technologiques industrielles. Afin
de mieux décrire I’effet de la concentration en sirop, le facteur réellement injecté dans le plan
est la racine carrée de la concentration en sirop (VCy,). En effet, plusieurs études ont montré
qu’au-dela de 500 g/kg, la concentration en sucre avait un effet nettement moins marqué sur
les transferts de matiere (Collignan et Raoult-Wack, 1992 ; 1994 ; Deumier et al., 1996 ;
Bohuon et al., 1998). De méme, afin de mieux décrire I’effet du temps de traitement en début
de procédé, le facteur réellement injecté dans le plan est le logarithme décimal du temps de
traitement (log;o(t)). En effet, tous les travaux menés en DII ont montré que I’essentiel des
transferts de matiere se déroule en début de traitement (Ponting et al., 1966 ; Ponting, 1973 ;
Le Maguer, 1988 ; Raoult-Wack et al., 1992 ; Torreggiani, 1993 ; Raoult-Wack, 1994 ; Spiess
et Behsmilian, 1998). La matrice des valeurs codées et expérimentales est détaillée en annexe
2.

I1.1.6.2.2. Méthodologie statistique associée a 1’analyse du plan

Les coefficients de régression sont identifiés et calculés a I’aide du logiciel
Statgraphics (Statistical Graphic System, STSC), en se basant sur la méthode des moindres
carrés (Draper et Smith, 1981). L’analyse statistique met en jeu une régression multilinéaire et
les techniques d’analyse de variance (Draper et Smith, 1981).

Afin de s’assurer de la non-corrélation des résidus, un test de Durbin-Watson est

effectué. La statistique d, qui teste I’hypothése Hy : «non-corrélation des résidus», doit étre
proche de 2 si Hj est vraie (Saporta, 1990).

d="— Eqn.IL.33.

n
2
>
i=1

Avec: ¢ I’écart résiduel correspondant au point expérimental 1
n le nombre de points expérimentaux

11.1.6.2.3. Validation et optimisation du plan

Considérons le modele linéaire généralisé écrit sous forme matricielle (annexe 3).
. - , * . . . ’ . ’
L'intervalle de confiance de la valeur prévue Yy pour un individu X, est déterminé en
C g, * . . , ~ .
considérant que Yy suit une loi normale d'espérance Xpd et de variance
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0"\/ 1+ X', (X' X)™ X, . Par studentisation, la vraie valeur Y, peut étre encadrée par (Saporta,
1990) :

’YO—YO.

=T Eqn.I1.34.

n-p-1

&1+ X', (X' X)' X,
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CHAPITRE 2

RESULTATS

I1.2.1. Caractérisation physico-chimique des solutions ternaires
I1.2.1.1. Masse volumique

Le tableau II.1 regroupe les parametres de I’équation I1.26 identifiés a 10 et 25 °C.
Les coefficients de régression quadratique correspondant aux masses volumiques a 10 °C des
solutions binaires eau-NaCl sont issus de la littérature (Bohuon et al., 1997). Le coefficient de
détermination de la méme régression quadratique réalisée a 25 °C vaut 0,9999 et la moyenne
des écarts relatifs vaut 0,03 %. Ces régressions ont permis de déterminer les parametres a; et
a;; indiqués dans le tableau. Les régressions quadratiques réalisées sur nos données des
solutions binaires eau-DE21 sont caractérisées par des coefficients de détermination proches
de 1 et des écarts relatifs moyens de 0,23 % et de 0,18 % respectivement a 10 °C a 25 °C. Ces
régressions ont permis de déterminer les parametres a, et a,; indiqués dans le tableau II.1. Les
régressions réalisées sur les données des solutions temaires, afin de déterminer les valeurs des
coefficients aj; a 10 et 25 °C, sont caractérisées par des coefficients de détermination proches
de 1 et par des écarts relatifs moyens de 0,46 % et de 0,47 % respectivement a 10 °C et a 25

°C. Toutes les corrélations établies successivement sont légitimes aux deux températures
-5
(P<107).

Tableau II.1. Détermination expérimentale des parametres de 1’équation 11.26

V=

2 2
+am, +a,m, +a,m, +a,,m,+a,mm,
Ph,0
Paramétres del équation 10°C  25°C
Coefficients de régression

A (x 10%) 1,747 1,927
an (x 107) 5757 3,947
a (x 10%) 6,107 6,407
az (x 10%) 1,66 0,15
ap (x 107) -5,88  -14.94"
ERM (%)
Systeme NaCl-eau 0,02 0,03
Systeme DE21-eau 0,23 0,18

Systeme NaCl-DE21-eau 0,46 0,47
** p<10” ; * P<0,01
ERM : Ecart relatrfmmmoyen - Données en anne xe 4
m,; et m, sont respectivement les molalités en NaCl et en sirop de glucose.

La figure I1.6 représente la masse volumique d’une solution temaire eau-sel-sirop
de glucose a 25 °C en fonction des molalités en sel et en sirop. La masse volumique de la
solution est d’autant plus forte que les molalités en sel et en sirop sont élevées. Le facteur
principal influengant la masse volumique des solutions temaires est la concentration en sirop
de glucose.
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Figure I1.6. Masse volumique d'une solution temnaire eau-NaCl-DE21 a 25 °C en fonction des
molalités en NaCl et DE21 (mol/kg). ERM < 0,5 %

A 25 °C, le terme d’interaction a;, entre les molalités en NaCl et en DE21 est
négatif, ce qui témoigne d’un comportement de mélange non idéal. Le volume d’exces est
négatif. En revanche, a 10 °C, le terme d’interaction n’est pas significatif.

I1.2.1.2. Viscosité dynamique

Le tableau II.2 regroupe les parametres de 1’équation I1.27 identifiés a 10 et 25 °C.
Les coefficients b;, b;; et by;; sont issus de la littérature, le demier n’étant pas significatif
(Bohuon ez al., 1997). Les régressions quadratiques réalisées sur nos données des solutions
binaires eau-DE21 sont caractérisées par des coefficients de détermination proches de 1 et par
des écarts relatifs moyens de 2,08 % et de 1,71 % respectivement a 10 °C et a 25 °C. Elles ont
conduit a I’estimation des coefficients by, by, et b;z. Les régressions réalisées sur les données
des solutions temnaires sont caractérisées par des coefficients de détermination proches de 1 et
par des écarts relatifs moyens de 2,28 % et de 1,73 % respectivement a 10 °C et a 25 °C. Elles
ont permis de déterminer les coefficients b;;, by;; et by, Toutes les corrélations établies
successivement sont 1égitimes aux deux températures (P<I 07).

La figure II.7 représente le logarithme de la viscosité d’une solution temaire eau-
sel-sirop de glucose a 25 °C en fonction des molalités en sel et en sirop. La viscosité
dynamique de la solution est d’autant plus forte que les molalités en sel et en sirop sont
¢levées. L’effet linéaire de la molalité en sirop de glucose est 87 plus fort que celui de la
molalité¢ en NaCl. Le facteur principal influengant la masse volumique des solutions temaires
est donc la concentration en sirop de glucose.

75



Faits expérimentaux - Résultats

Tableau II.2. Détermination expérimentale des parametres de 1’équation I1.27
Loglo(n/nmo):blml +b,m, "'bnml2 '+'bzzmz2 + by, m,m,
+ by, 1) + by + by mymy + by mymy

Parameétres de I’équation 10°C  25°C
Coefficients de régression

by (x 10%) 3,080 3,785
by (x 10%) 2,968 1,701
b, 2,665 2,557
ba, -0,587"" -0,707
b2 0,126 0,153
b, (x 10%) 8,866  -7,333
by11 (x 10%) -2,080 -1,214
b2 (x 10%) 8,514* 12,60
ERM (%)

Systeme NaCl-eau 0,08 0,22
Systeme DE21-eau 2,08 1,71

Systeme NaCl-DE21-eau 2,28 1,73
*** P<]10™ ; ** P<0,05 *P<0,1
ERM : écart retatifmoyen - Données en annexe 5
m, et m;, sont respectivement les molalités en NaCl et en sirop de glucose.

Log,,(n/ng

Figure I1.7. Logarithme décimal de la viscosité relative d'une solution temaire eau-NaCl-
DE21 a 25 °C en fonction des molalités en NaCl et DE21 (mol/kg). ERM <2 %

11.2.1.3. Activité de ’eau

Le tableau II.3 regroupe les parametres de I’équation I1.28 identifiés a 25 °C. Les
coefficients de régression correspondant aux activités de I’eau des solutions binaires eau-NaCl
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sont issus de la littérature (Robinson et Stokes, 1959). Le coefficient de détermination de la
régression quadratique réalisée est proche de 1 et la moyenne des écarts relatifs vaut 0,03 %.
Cette régression a permis de déterminer les parametres c; et ¢;; indiqués dans le tableau II.3.
La régression quadratique réalisée sur les données des solutions binaires eau-DE21 est
caractérisée par un coefficient de détermination proche de 1 et un écart relatif moyen de 0,21
%. Cette régression a permis de déterminer les parametres c, et c;2. La régression réalisée sur
les données des solutions temaires, afin de déterminer la valeur du coefficient c;a, est
caractérisée par un coefficient de détermination proche de 1 et par un écart relatif moyen de
2,37 %. Toutes les corrélations établies successivement sont 1égitimes (P<10” dans tous les
cas).

Tableau I1.3. Détermination expérimentale des parametres de 1’équation 11.28
A, =1+cm +cym, + ¢, m; +Cypmi; +cpymm,

Parameétres de I’équation 25 °C
Coefficients de régression

¢ (x 10%) 3,107
¢ (x 10%) -1,517
¢ (x 10%) 2,017
Cas (x 10°) -8,48"
c1z (x 10°) 5,847
ERM (%)
Systeme NaCl-eau 0,03
Systeme DE21-eau 0,21

Systeme NaCl-DE21-eau 2,37
** P<10” ; * P<0,03
ERM : Ecart relattfmmoyen - Données en annexe 6
m,; et m, sont respectivement les molalités en NaCl et en sirop de glucose.

Activité en eau

Figure I1.8. Activité en eau d'une solution temaire eau-NaCIl-DE21 a 25 °C en fonction des
molalités en NaCl et DE21 (mol/kg). ERM < 2,5 %
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La figure I1.8 représente 1’activité de I’eau d’une solution ternaire eau-sel-sirop de
glucose a 25 °C en fonction des molalités en sel et en sirop. L’activité de I’eau de la solution
est d’autant plus faible que les molalités en sel et en sirop sont élevées. Les effets linéaires et
quadratiques des molalité en NaCl et en sirop de glucose sont du méme ordre de grandeur.
Cependant, dans la gamme des molalités étudiées, le facteur principal influengant I’activité en
eau des solutions ternaires est la concentration en sel, qui varie de 0 a 6 molalités, contre 0 a 2
molalités pour la concentration en sirop de glucose. Une solution a 2 molalités de sirop de
glucose, ce qui revient a une concentration de 1900 g de sirop/kg d’eau, présente une activité
en eau encore tres €élevée, supérieure a 0,90.

I1.2.2. Etude et optimisation du salage/séchage de viande de volaille par DII
en solution ternaire a pression atmosphérique

I1.2.2.1. Essais cinétiques préliminaires

La figure I1.9 représente la PE, le GSt et le GSu observés sur des filets de dinde
immergés dans une solution ternaire moyennement concentrée (175 kg de sel et 475 kg de
sirop de glucose de DE21 par kg d’eau). Les PE sont supérieures aux GSt, ces derniers étant
eux-mémes supérieurs aux GSu. Dans des conditions de concentration moyennes, le procédé
de DII permet néanmoins d’atteindre des PE relativement importantes (18 kg/100 kg m.1.).
PE, GSt et GSu sont bien modélisés (P<0,01) par un modele bi-exponentiel (R?20,97).
L’utilisation de ce modele permet de préciser que S0 % des transferts se déroulent pendant les
3 premiceres heures de traitement. De plus, pour GSt et GSu, 75 % des transferts ont lieu
pendant les 7 premieres heures de traitement. Par contre, pour PE, 75 % des transferts sont
réalisés pendant les 15 premieres heures de traitement.

Transferts de matiéres (kg/100 kg m.i.)

Temps (h)

Figure I1.9. Evolution en fonction du temps de PE (»), GSt (x) et GSu (o) obtenus sur des
filets de dinde immergés dans une solution ternaire (Cs=175 g/kg - C5,=475 g/kg)

La figure II.10 présente les différents gains en sucres (GGi) obtenus au cours du
temps sur les mémes filets. Le glucose ('G) semble étre transféré trés rapidement dans la
viande, GG1 paraissant ne plus augmenter apres 15 minutes de traitement. Apres 15 minutes,
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GGI1 vaut 0,45 kg/100 kg m.i. Au bout de 24 h, il atteint 0,56 g/kg m.i. Les cinétiques de GG2
a GG6 peuvent étre aussi représentées par un modele bi-exponentiel (P<0,01 et R*>0,98 dans
tous les cas). Pour GG1, aucun modele cinétique proposé par TableCurve 2D n’aboutit a une
régression statistiquement significative.

Une analyse de variance réalisée sur la réponse GG1 montre qu’il existe des
différences significatives (P<10™) entre les GG1 observés aux différents temps de traitement.
La variance de GGI1 n’est pas statistiquement différente d’un temps de traitement a 1’autre.
Les GGI observés a 15 minutes, 30 minutes, 1 h et 2 h ne sont pas significativement
différents. Cependant, un groupe constitu¢é des GGl observés a 24h et 4h54 est
significativement différent des premiers points et le GGl aprés 7h30 de traitement est
significativement supérieur aux GG1 des deux groupes précédents (P<0,05).
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Figure I1.10. Evolution en fonction du temps des gains en sucres obtenus sur des filets de
dinde immergés dans une solution temaire (Cs=175 g/kg - C5,=475 g/kg)
(GGt : gain en oligosaccharide composé de 1 glucoses)

La figure II.11.a détaille les teneurs en sucres des filets de dinde pour chaque
temps de traitement. La figure II.11.b représente la fraction massique correspondant a chaque
sucre et rapportée a la teneur en sucre totale pour chaque filet. La teneur en glucose
n’augmente pas aprés 15 minutes de traitement. Cependant, les teneurs en sucres (°G 4 °G) de
masse molaire supérieure a celle du glucose (171,5 g/mol) augmentent avec le temps de
traitement. Pour des durées de traitement inférieures a une heure, le sucre ayant
majoritairement diffusé dans la viande est le glucose (30 a 50 % des sucres totaux). Plus les
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sucres ont une masse moléculaire élevée, plus leur vitesse de transport est lente. Apres une
heure de traitement, la composition massique en sucres dans le produit tend vers un équilibre.

0,90
0,80 +
0370 - miG|
¥ 0,60 + B2G,
g 0,50 + lmc{
2040+ 104G |
5 0,30 \asG
0,20 - 106G
0,10 - ,
0,00 4 % : e i
15 min 30 min 1h
| t (h)

Figure I1.11.a. Teneur en sucres de filets de dinde immergés dans une solution ternaire
(Cs=175 g/kg - C,,=475 g/kg) a différents temps de traitement

Fraction massique de iG dans le
produit final (kg de iG/100 kg de
sucres totaux)

15min 30 min 1h 2h 7h 30 24 h
min

t(h)

Figure I1.11.b. Fraction massique de chaque sucre pour des filets de dinde immergés dans
une solution teraire (Cs=175 g/kg - C5,=475 g/kg) a différents temps de traitement

11.2.2.2. Effets des principales variables du procédé sur les transferts de matiére

Un plan d’expériences (réseau de Doehlert) a été mis en ceuvre pour étudier I’ effet
du temps de traitement et des concentrations en sel et en sirop de glucose sur les transferts de
matiere. Le tableau II1.4 présente les coefficients issus du calcul de régression multiple
(équation I1.32) ainsi que leurs seuils de signification pour chacun des parameétres étudiés. Le
modele choisi (polyndme du second degré) explique plus de 94 % de la variabilité des
données expérimentales de PE, GSt et GSu (tous les coefficients de détermination sont
supérieurs a 0,94) et plus de 90 % de la variabilité¢ des données expérimentales des gains en
sucres partiels (tous les coefficients de détermination sont supérieurs a 0,90). D’autre part,
pour toutes les réponses, la probabilité associée au défaut d’ajustement (lack of fit) n’est
jamais significative, ce qui confirme la bonne adéquation du modele aux données
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expérimentales. Enfin, les tests de Durbin-Watson réalisés sur chacune des réponses montrent
qu’il n’y a aucune corrélation entre les résidus et ’ordre des expériences.

11.2.2.2.1. Effet sur la perte en eau

Tous les effets linéaires sont positifs et significatifs. L’effet de VC,, est 1,5 fois
supérieur a celui de logo(t) et 2,7 fois supérieur a celui de Cy. L’effet linéaire de VC,, est
amplifié par un effet quadratique négatif significatif, ce qui suggere I’existence d’un
maximum de PE. Les effets linéaires de Cg et de log;o(t) sont tous deux renforcés par des
effets quadratiques positifs significatifs. D’autres interactions significatives apparaissent,
négative entre Cg et \/CSu et positive entre, d’une part, Cg et log;o(t) et, d’autre part, VCy, et
logio(t). La figure I1.12 représente I’influence de C et Cg, sur PE a t =4 h 54 min. Sans sirop
de glucose dans la solution, la PE est négative jusqu’a ce que C, atteigne 350 g/kg d’eau.
Quand C,, augmente jusqu’a 500 g/kg d’eau, PE augmente spectaculairement (de 3 a 23
kg/100 kg m.i.). Cependant, pour des valeurs de Cg, supérieures a 500 g/kg, la perte en eau se
stabilise pour atteindre une valeur limite de 25 kg/100 kg m.1.

11.2.2.2.2. Effet sur le gain en sel

Les effets linéaires de C, et de log;o(t) sont positifs et significatifs. L’effet de Cg,
est 2,5 fois supérieur a celui de logo(t). L’effet linéaire de C est renforcé par un effet
quadratique négatif significatif, laissant supposer ’existence d’un maximum pour GSt. VCq,
présente un effet linéaire négatif significatif marqué, amplifié¢ par un effet quadratique positif
significatif, qui suggere l’existence d’un minimum pour GSt. Une interaction négative
hautement significative entre Cq et VC,, ainsi qu’une interaction positive fortement
significative entre Cg, et log;o(t) sont constatées.

Tableau II.4. Régression et analyse de variance sur les données du plan d’expérience

Coefficient® PE GSt GSu GG, GG, GGs GG, GG; GG,

ao 12,844 4,958 1,690 0,543 0,272 0,398 0,215 0,164 0,119

Linéaire .

a 4,452°" 4,072 0358  -0,098""  -0,044  -0,062  -0,081°  -0,039  -0,028 -
a, 12,2257 -3,159""  1,597" 0,319 0,304 0,405 0248 0,183  0,146”
a; 7,784"" 164177 0,693 -0024 0,142 0206 0,151 0121 0,102
Quadratique

ay 55817 2352 0,1257 0,002 -0,026  -0,060 0,091 0,050 0,047

a 29,105 2,146  -0310 -0,160" 0,016 -0,020 -0,067  -0,046 -0,030

ass 4294 -0,183 0,148 -0,004 0,037 0,065 0,017 0,017 0,018

Interaction .

a -1,529°  -2,550""  -0,209  -0,096"  -0,019  -0,033 -0,046 -0,011 -0,003

an 2,865 11,2007 -0,105  -0,019  -0,022  -0,017  -0,032  -0,007  -0,001

as 5432°"  -0,460 0,663 -0,038 0,143 0,194 0,146~ 0118 0,103"
R? 0,94 0,95 0,94 0,94 0,91 0,93 0,93 0,92 0,90

2Les indices 1, 2 et 3 font référence respectivement aux variables Cy,, VC,, et log;q(t)
*xxxx* Coefficient significatif a P<l %, P<5 % et P<10 % respectivement
Données en annexe 7
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Figure I1.12. Perte en eau d’un filet de dinde immergé pendant 4 h 54 minutes dans une
solution temaire en fonction des concentrations en sel et en sirop de glucose

La figure II.13 présente I’influence de Cg et de Cy, sur GSt apres 4 h 54 min de
traitement par DII. Pour des valeurs de Cs, basses, GSt augmente fortement avec Cy. Ainsi, en
I’absence de sirop de glucose dans la solution, GSt varie de 0 (Cy,=0 g/kg) a 14,5 kg/100 kg
m.i. (C4=350 g/kg). Plus Cg, augmente, plus GSt diminue, toutes choses égales par ailleurs.
Ainsi, a C5,=1900 g/kg, GSt varie de 0 (Cs=0 g/kg) a 3,12 kg/100 kg m.1. (C4=350 g/kg), en
passant par un maximum de 4,19 (C,=228 g/kg). Entre une solution sans sirop et une solution
a 1900 g/kg de sirop, GSt diminue de 78,5 %. L’essentiel de la diminution de GSt s’exprime
entre 0 et 500 g de sirop/kg d’eau. Au-dela de 500 g/kg, GSt devient indépendant de Cs,.
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Gain en sel
(kg/100 kg m.i.)

Concentration

en sel (g/kg) Concentration en sirop

(g/kg)

Figure I1.13. Gain en sel d’un filet de dinde immergé pendant 4 h 54 minutes dans une
solution temaire en fonction des concentrations en sel et en sirop de glucose
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11.2.2.2.3. Effet sur le gain en sucres

VCq, et logo(t) présentent tous deux un effet linéaire positif significatif ainsi
qu’une interaction positive significative, qui met en évidence une synergie entre ces deux
facteurs. L’effet linéaire de VC, est 2,3 fois plus élevé que celui de log,o(t). La figure I1.14
représente 1’influence de Cg et de Cg, sur GSt a t =4 h 54 min. La valeur de GSu la plus
élevée (3,75 kg/100 kg m.i.) est atteinte lorsque les filets de dinde sont immergés dans la
solution la plus concentrée en sirop et sans sel.

11.2.2.2 4. Effets sur les gains en 'G, °G. °G, *G, °G et °G

GG, (gain en glucose) est indépendant de logo(t). VCq a un effet linéaire positif
significatif sur GG1, amplifié par un effet quadratique négatif significatif sur GG1. L’effet
linéaire négatif de Cj, est significatif et 3,2 fois inférieur en valeur absolue a celui de VCq.

Pour tous les sucres de masse moléculaire supérieure a celle du glucose (°G a °G),
les effets linéaires et I’interaction entre logo(t) et VCs, sont positifs et significatifs. L’ effet
linéaire de VCs, est toujours plus important que celui de logo(t), mais le rapport entre les deux
diminue lorsque la masse moléculaire du sucre augmente. Ainsi, pour GG; (gain en maltose)
et pour GGg, I’effet linéaire de VC,, est respectivement 2,1 et 1,4 fois supérieur a celui de
log;o(t). Les réponses GG; sont globalement indépendantes de C (a I’exception d’un effet
linéaire négatif faiblement significatif pour GG).

Gain en sucres
(kg/100 kg m.i.)

1140
1520°-

. o
Concentration @

en sel (g/kg)

380

Concentration en
sirop (g/kg)

Figure I1.14. Gain en sucres d’un filet de dinde immergé pendant 4 h 54 minutes dans une
solution temaire en fonction des concentrations en sel et en sirop de glucose

11.2.2.2.5. Effet de C, et de C, sur la répartition des sucres transportés dans le

produit

La figure II.15 représente I’influence de Cg sur la répartition massique des sucres
qui impregnent le produit, pour des valeurs identiques de Cy, (475 g/kg d’eau) et de temps de
traitement (4 h 54 min). Il apparait que Cy a peu d’influence sur la répartition des différents
sucres (‘G a °G), les produits traités dans des solutions concentrées en sirop de glucose ayant
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des profils de composition en sucres (en %) tres proches. L’analyse de variance montre qu’il
existe néanmoins une différence significative entre les proportions de ‘G selon Cg (P<0,05).
Plus Cy, augmente, plus la proportion de 'G est importante et vaut 28, 35 et 41 % pour des
valeurs de Cy, respectivement de 0, 175 et 350 g/kg d’eau. De méme, la proportion de *G est
significativement différente selon que Cg vaut 0 g/kg ou 350 g/kg (P<0,05). Par contre,
aucune différence significative n’est mise évidence entre les proportions de °G, °G, °G et °G.

G1

100
Gé

|

A =7

G5

G4

Figure I1.15. Effet de la concentration en sel sur les fractions massique (%) des sucres 'G
rapportées a la masse totale de sucres transférés dans des filets de dinde immergés pendant 4 h
54 min dans une solution contenant 475 g de sirop/kg d’eau
Cys=350 g/kg (®), Cs=175 g/kg (x) et Cs=0g/kg (O)

Figure I1.16. Effet de la concentration en sirop sur les fractions massique (%) des sucres 'G
rapportées a la masse totale de sucres transférés dans des filets de dinde immergés pendant 4 h
54 min dans une solution contenant 263 g de sel’kg d’eau
Csu=9 g/kg (@) et Co,=1654 g/kg (x)

Les figures I1.16 et I1.17 représentent I’influence de Cs, sur la répartition (en %)
des sucres qui impregnent le produit, pour des temps de traitement identiques (4 h 54 min) et
pour des valeurs identiques de Cg, valant respectivement 263 et 88 g/kg d’eau. A C4=263
g/kg, des différences significatives notables entre les proportions des différents sucres
(P<0,05), selon que Cg, vaut 9 ou 1654 g/kg, sont relevées. De méme, a C,=88 g/kg, des
différences significatives notables entre les proportions de G1, G3, G4, GS et G6 (P<0,001),
selon que Cg, vaut 9 ou 1654 g/kg, sont relevées. A C=88 g/kg, les proportions de G2 ne sont
pas statistiquement différentes selon que Cs, vaut 9 ou 1654 g/kg. Quelle que soit Cg, plus la
concentration en sirop de glucose de la solution est faible, moins les sucres de masse
moléculaire élevée impregnent le produit, le glucose représentant massiquement environ 90 %
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des sucres qui impregnent la viande dans ces conditions. Pour des Cg, plus importantes, tous
les sucres imprégnent le produit. La figure I1.18 représente 1’effet de C, sur la répartition des
gains en sucres modélisés et confirme I’observation réalisée. A Csu = 10 g/kg, GGl
représente plus de 60 % des transferts de sucres.
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ii
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&

Figure I1.17. Effet de la concentration en sirop sur les fractions massique (%) des sucres 'G
rapportées a la masse totale de sucres transférés dans des filets de dinde immergés pendant 4 h
54 min dans une solution contenant 88 g de sel’kg d’eau
Ca=9 g/kg (®) et C5,=1654 g/kg (x)
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Figure I1.18. Effet de la concentration en sirop sur les proportions représentées par chaque.
gain en sucre par rapport au gain en sucre total massique (%) dans le cas de filets de dinde
immergés pendant 4 h 54 dans une solution contenant 88 g de sel’kg d’eau

I1.2.2.3. Optimisation du procédé et validation du plan

Quatre optimisations ont été menées sur la base de produits du commerce, a partir
des résultats du plan. Les conditions opératoires sont présentées dans le tableau IL.S et les
résultats sont détaillés dans le tableau I1.6 et représentés visuellement sur la figure I1.19. Pour
les quatre produits, les valeurs prédites par le modele et les valeurs expérimentales ne sont pas
significativement différentes, que ce soit pour PE, GSt ou GSu. Notons que le contretypage
du jambon sec conduit a une tres critiquable extrapolation des résultats du plan en dehors du
domaine expérimental. Ce point montre simplement qu'il est possible de formuler par DII un
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produit de tvpe iambon sec. sans idée d'extrapolation de la validité du plan en dehors du

Adamaine initial

Tableau ILS. PE et GSt permettant de contretvper les produits du commerce choisis pour la
validation du plan et conditions expérimentales de DII calculées pour les obtenir

Produit Transferts de matiéres Conditions opératoires de DII
PE GSt Cy Ciu Durée
Filet fumé 11.48 226 19 766 2h02
Bacon 15.18 2.82 304 1026 1h22
Magret 32.09 212 59 1900 24h
Jambon sec 46.46 1.77 56 1751 67h25
4,0
Bacon

3,5 -

| o ° B
30 —— % I
2i5
, o | Filetfumé (®)
| )

15
10 - —

Gain en sel (kg/100 kg)

05 |

0,0 — |
0 10 20 30 40 50 60

Perte en eau (kg/100 kg)

Figure I1.19 Comparaison des pertes en eau, gains en sel et gains en sucres expérimentaux
() et prédits par le modele (*). Le rayon des bulles correspond au gain en sucres.

Tableau I1.6. Validation du plan d’expérience — Valeurs et intervalles de confiance a 95 %
pour les PE, GSt et GSu expérimentaux et théoriques obtenus sur les points de
tonctionnement choisis

Produit PE GSt GSu
Exp. Théor. Exp. Théor. Exp. Théor.
Filet fumé 11,02 11,48 1,90 2,26 1,50 1,79
[8.74-13.29)  [5,15-17,80] [1,80-2,00] [0,29-4,23] [1,22-1,78] [108-2,50]
Bacon 14,25 15,18 3,30 2,82 1,85 1,46
[13.08-15,43] [847-21.89)  [3.00-3.59]  [0,73-4,90]  [1,73-1,98]  [0,70-2.21]
Magret 30,70 32,09 0,99 2,12 6,83 4,98
[29.01-32.40] [24,55-39,62]  [0.95-1.02]  [0.22-446]  [582-7.83]  [4.13-583]
Jambon sec 40,90 46,46 1,39 1,77 7,42 6,00

[40.14-41.66] [35,34-57,58]  [1.35-1.44]  [-1,68-5,22]  [5.65-9.20]  [4.75-7.25]
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I1.2.3. Etude des transports de matiére en IVP appliquée a la viande de
dinde

I1.2.3.1. Essais préliminaires d’immersion sous vide stationnaire

La figure [1.20 présente les cinétiques de transferts de matiere (PE et GSt) sur des
filets de dinde immergés dans une solution ternaire concentrée, d’une part a pression
atmosphérique et d’autre part sous vide stationnaire (P, = 20 kPa). Dans le cas du traitement
sous vide stationnaire, la remise a pression atmosphérique a été réalisée juste avant la fin de
chaque essali, les filets traités restant immergés dans la solution.

35 1 8
+ . +7
30 o ///!
, ./ 6
23 -7 ]
,/"/
< ;

1o
S
o]

Foy

o
GSt (kg/100 kg m.i.)

PE (kg/ 100 kg m.i.)

Temps de traitement (h)

Figure I1.20. Cinétiques de PE et GSt en DII sous vide stationnaire (20 kPa) et a pression
atmosphérique de filets de dinde (70x50x10 mm’) immergés dans une solution ternaire
concentrée (C4=350 g/kg et Cs,=1200 g/kg) a + 10 °C
PE a Pv=20 kPa (0O0), PE a Patm(m), GSt a Pv=20 kPa (O) et GSt a Patm(e)

L’observation de ces cinétiques ne fait pas apparaitre de différence flagrante entre
les deux traitements, méme si les PE et les GSt paraissent plus marqués sous vide. L’analyse
de variance progressive montre qu’il n’existe aucune différence significative entre les PE
obtenues sous vide et a pression atmosphérique, quel que soit le temps de traitement.
Cependant, le GSt obtenu sous vide est significativement plus important que celui obtenu a
pression atmosphérique pour des durées de traitement d’une demi-heure et de 8 heures
(P<0,01). Pour toutes les autres durées de traitement, les GSt observés a pression
atmosphérique et sous vide ne sont pas significativement diftérents. Il semble donc que la DII
sous vide stationnaire en conditions de déshydratation ne modifie que tres peu les transferts de
maticre. PE et GSt a pression atmosphérique et sous pression résiduelle sont bien représentées
(P<0,01) par un modele bi-exponentiel (RZ:O,99).
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I1.2.3.2. Mise en évidence des principaux effets de I’ VP sur la viande

11.2.3.2.1. Sur le rendement massique

La figure I1.21 représente les cinétiques de variation de masse de filets de dinde
immergés en solution binaire saturée en sel a pression atmosphérique et sous IVP (tp=100 s ;
t;=300 s ; t,=300 s; t;= 20 s). L’observation des cinétiques permet de constater que la
variation de masse évolue tres différemment selon que le procédé est conduit a pression
atmosphérique ou sous IVP. En effet, la variation de masse subie a pression atmosphérique est
toujours négative (perte de masse), suit une cinétique de type bi-exponentielle et augmente en
valeur absolue avec la durée de traitement. Par contre, sous IVP, AM est toujours positive et
passe par un extremum entre 72 et 240 min et s’annule au bout de 240 min de traitement.

Statistiquement, AM sous IVP est significativement supérieure a8 AM a pression
atmosphérique pour 12 min (P<0,1), 36 min, 72 min et 240 min (P<0,05) de traitement. A 24
min de traitement les AM observées a pression atmosphérique et sous IVP ne sont pas
statistiquement différentes. Le procédé d’IVP induit donc une augmentation significative de la
variation de masse des filets de dinde par rapport a ce qui est observé en saumurage a pression
atmosphérique. A pression atmosphérique, les filets subissent une perte de masse alors que le
rendement sous IVP est supérieur a 100 %.

N (o)
4

AM (kg/100 kg m.i.)

Temps (minutes)

Figure I1.21. Cinétiques de AM de filets de dinde (70x50x10 mm’) immergés dans une
solution binaire (Cs=350 g/kg) a + 10 °C
Pv=20 kPa (O) et a Patm(#)

11.2.3.2.2. Sur le gain en soluté

La figure II1.22 représente les cinétiques de GSt de filets de dinde immergés en
solution binaire saturée en sel a pression atmosphérique et sous IVP (tp=100s; ;=300 s ; t,=
300 s ; t3= 20 s). Les cinétiques de GSt a pression atmosphérique et sous IVP ont des allures
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semblables. Cependant, le GSt sous IVP est toujours supérieur au GSt a pression
atmosphérique

D’un point de vue statistique, a 12 et 24 minutes de traitement, les différences sur
GSt entre pression atmosphérique et IVP ne sont pas statistiquement significatives.
Néanmoins, GSt sous IVP est significativement supérieure a GSt a pression atmosphérique
pour 36 min (P<0,1), 72 min et 240 min (P<0,05) de traitement. Le procédé d’IVP induit donc
une augmentation globalement significative du GSt.

GSt (kg/100 kg m.i.)
N
4 +_.

] ]

0= f l % i | 1
0 40 80 120 160 200 240

Temps (minutes) ‘

Figure I1.22. Cinétiques de GSt de filets de dinde (70x50x10 mm®) immergés dans une
solution binaire (C4=350 g/kg) a + 10 °C
Pv=20 kPa (O) et a Patm(®)

11.2.3.2.3. Sur la perte en eau

La figure I1.23 représente les cinétiques de PE de filets de dinde immergés en
solution binaire saturée en sel a pression atmosphérique et sous IVP (tp=100s ; ;=300 s ; ts=
300 s ; t3= 20 s). A I’instar de GSt, les cinétiques de PE a pression atmosphérique et sous IVP
ont des formes semblables. Cependant, la PE sous IVP est toujours inférieure a la PE a
pression atmosphérique

L’analyse de variance réalisée point par point sur la cinétique montre que PE sous
IVP est significativement inférieure a PE observée a pression atmosphérique pour 12 min
(P<0,1), 36 min, 72 min et 240 min (P<0,05) de traitement. Néanmoins, a 24 min de
traitement, les différences entre PE a pression atmosphérique et PE sous IVP ne sont pas
statistiquement significatives. Cependant, le procédé d’IVP induit donc une diminution
globalement significative de la PE.
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Figure I1.23. Cinétiques de PE de filets de dinde (70x50x10 mm’) immergés dans une
solution binaire (Cs=350 g/kg)a + 10 °C
Pv=20 kPa (O) et a Patm(®)

11.2.3.2.4. Sur les transferts de matiere apres 120 heures de traitement

Le tableau II.7 présente les transferts de matiere obtenus en IVP et en IPA apres
120 heures d’immersion dans une solution saturée en NaCl a 10 °C. Apres 120 heures de
traitement, les transferts de matiere obtenus en IVP, PE et GSt, sont significativement
différents (P<0,05) de ceux observés en IPA. Sous IVP, PE et GSt sont respectivement
significativement plus faible et plus fort qu’en IPA. Cependant, les concentrations en sel dans
la phase aqueuse des produits traités par IPA et IVP ne sont pas significativement différentes.
Néanmoins, ces concentrations n’ayant pas encore atteint 350 g/kg, 1’équilibre entre le produit
et la solution n’a pas été atteint.

Tableau II.7. Comparaison des transferts de matiere obtenus apres 120 heures d’immersion
en [PAeten VP a 10 °C

Traitement PE GSt Concentration en NaCl dans la phase
(kg/100 kg) (kg/100 kg) aqueuse du produit (g/kg d’eau)
IPA 16,06 18,33 318
IVP 9,42 20,61 320

I1.2.3.3. Mise en évidence des phénoménes hydrodynamiques en IVP

11.2.3.3.1. Essais d’IVP en solution faiblement concentrée

La figure I1.24 représente les cinétiques de variations de masse subies par des
filets de dinde immergés en solution faiblement concentrée en sel (Cs=1 g/kg) sous IVP et a
pression atmosphérique, afin de limiter au maximum les transferts par diffusion.
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Figure 11.24. Cinétiques de variation de masse pour des filets de dinde immergés en solution
faiblement concentrée sous IVP et a pression atmosphérique
Patm (@) et IVP (D)

En IVP le gain de masse est toujours supérieur au gain de masse observé a
pression atmosphérique. Les AM obtenues a pression atmosphérique et en IVP ne sont pas
statistiquement différentes a 36 minutes, 1 heure et 3 heures mais présentent des différences
significatives a 2 heures, 4 heures, 8 heures et 24 heures (P<0,05). Notons que les gains en
sels observés pour tous les points sont proches de I’erreur expérimentale et varient entre 0,07
et 0,09 kg/100 kg m.i.

11.2.3.3.2. Etudes cinétiques

Les figures I1.25 et I1.26 représentent I’estimation de la quantité de solution
transportée dans des filets de dinde immergés dans une solution saturée en sel en IVP], a 10 et
25 °C. Les estimations ont été calculées a 1’aide des équations I1.21, I11.22 et I1.23.
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Figure I1.25. Estimation de la quantité théorique de solution transportée dans le produit par
IVPI en solution saturée en sel a 20 °C. Estimations réalisées a partir de
AM (), de PE (O) et de GSt (o)
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Les estimations réalisées a partir de AM, de PE et de GSt different quelque peu,
notamment |’estimation réalisée a partir de GSt par rapport aux deux autres, qui semblent plus
proches. Cependant, I’allure de I’estimation reste identique, ce qui étaye quelque peu

I’hypothese d’une infiltration de la solution concentrée dans la matrice viande.
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Figure I1.26. Estimation de la quantité théorique de solution transportée dans le produit par
IVPI en solution saturée en sel a 25 °C. Estimations réalisées a partir de
AM (#), de PE (O) et de GSt (o)

11.2.3.3.3. Etudes par profils de concentration

Les figures I11.27 et I1.28 représentent respectivement les profils de teneur en sel et
en eau de filets de dinde de 2 cm d’épaisseur immergés sous [VPI et a pression atmosphérique
dans une solution saturée en sel, pour différents temps de traitement.
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Figure I1.27 . Profils de concentration en sel de filets de dinde immergés en solution saturée
en sel sous IVPI et a pression atmosphérique a différents temps de traitement
(®) Patm et (o) IVP
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L’observation de la figure I1.27 semble indiquer qu’il existe des différences entre
les profils de concentration en sel obtenus en IVPI et a pression atmosphérique. Néanmoins,
ces différences s’estompent lorsque le temps de traitement augmente. Pour les produits traités
a pression atmosphérique, on observe un plateau de concentration du centre jusqu’a une
valeur qui diminue avec le temps de traitement. Entre cette valeur plateau et la surface du
produit, on observe une forte pente, qui indique 1’existence d’un fort gradient de concentration
dans le produit. Cependant, cette pente s’adoucit quand le temps de traitement augmente. Si
les allures des profils obtenus en IVPI sont assez similaires a ceux obtenus a pression
atmosphérique, on peut pourtant remarquer que la pente est nettement plus faible et que le
plateau est nettement plus court, ce qui traduit un gradient de concentration dans le produit
plus faible qu’a pression atmosphérique. Ces résultats peuvent étre illustrés par le tableau I1.8,
qui présente les parametres de 1’équation II.30 obtenus par régression :

Tableau I1.8. Valeurs obtenues par régression pour les parametres de 1’équation I1.31 relative
au profil de concentration en sel

Parameétre | 36 min 1h 2h 4h
Patm IVP Patm IVP Patm IVP Patm IVP
A 0 0 0 0,04 0,04 0,06 0,03 0,01
B 0,34 0,75 0,43 0,59 0,43 0,70 2,43 3,20
C 0,38 0,13 0,18 0,17 0,22 0,22 0,13 0,16
D -26,48 | -4,39 -8,58 -4,62 -7,28 -6,00 -2,05 -1,94
S 71,39 39,84 | 50,43 | 40,47 | 42,76 | 45,00 | 42,67 | 33,83
Coeff. Corr.| 0,9979 | 0,9676 | 0,9819 | 0,9904 | 0,9953 | 0,9769 | 0,9502 | 0,9818

Les coefficients de corrélation entre valeurs expérimentales et prédites par le
modele sont tous supérieurs a 0,95. Le parameétre b correspond a la concentration au sel a
cceur. Il augmente avec le temps de traitement, a la fois en IVPI et a pression atmosphérique.
D’autre part, b est toujours plus élevé en IVPI qu’a pression atmosphérique, ce qui indique
que les produit traités en IVPl sont plus salés a cceur que ceux traités a pression
atmosphérique. Le parametre a correspond au gradient de concentration en sel a cceur. Il est
nul pour les temps de traitement les plus courts, puis il prend des valeurs de tres faible
magnitude. On peut donc considérer que dans tous les cas, le cceur du produit présente une
zone de quasi iso-concentration. S correspond a la longueur de ce plateau d’iso-concentration
a cceur. Il diminue avec le temps de traitement, aussi bien en IVPl qu’a pression
atmosphérique. D’autre part, il est plus court en IVPI, ce qui témoigne d’un traitement plus
homogene par ce procédé, les produits obtenus €tant plus homogenes en terme de teneur en
sel. Le parametre ¢ est le gradient de concentration en sel dans la partie du produit la plus
proche de la surface. Dans tous les cas, ¢ est plus grand que a, ce qui traduit le fait que le
gradient est toujours plus fort au voisinage de la surface qu'a cceur. D'autre part, ¢ a tendance
a diminuer avec le temps de traitement dans le cas d'un traitement a pression atmosphérique.
Le gradient de concentration dans la partie la plus externe du produit est donc plus fort en
début de traitement. Par contre, la valeur de ¢ ne semble pas étre dépendante du temps de
traitement en IVP. Enfin, ¢ est un peu plus fort a pression atmosphérique qu'en IVP. Le
traitement par IVP induirait donc un gradient de concentration plus faible dans la partie la
plus externe du produit.
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Figure I1.28. Profils de concentration en eau de filets de dinde immergés en solution saturée
en sel sous IVPI et a pression atmosphérique a différents temps de traitement
(®) Patm et (O) IVP

L’observation de la figure I1.28 parait montrer que les profils de teneur en eau des
produits traités en IVPI et a pression atmosphérique présentent quelques différences, ces
différences s’accentuant avec le temps de traitement. Les teneurs en eau a cceur du produit
sont un peu plus faibles en IVP] qu’a pression atmosphérique, ce phénomene étant accentué
par le temps de traitement. De méme, les teneurs en eau mesurées sur les parties les plus
extemes des produits sont sensiblement plus élevées en IVPI qu’a pression atmosphérique, ce
phénomene étant d’autant plus marqué que le temps de traitement est long. On peut observer
qu’a I’instar des profils de concentration en sel, il existe un plateau sur toute une partie de
I’épaisseur a partir du centre du produit. La longueur de ce plateau diminue avec le temps. Le
tableau I1.9 permet d’illustrer ces résultats a partir des régressions réalisées sur les données
suivant I’équation I1.30:

Tableau I1.9. Valeurs obtenues par régression pour les parametres de 1’équation I1.31 relative
au profil de concentration en eau

Parameétre | 36 min 1h 2h 4h
Patm IVP Patm IVP Patm IVP Patm IVP
a -0,01 0 0 -0,01 -0,04 -0,06 -0,03 -0,05
b 71,87 71,08 | 71,43 | 71,66 | 72,12 | 70,80 | 69,50 | 68,98
c -0,22 -0,12 -0,16 -0,07 -0,26 -0,06 -0,18 -0,11
d 85,54 | 77,11 79,46 | 74,02 | 83,37 | 70,80 | 73,44 | 70,98
S 65,79 | 51,67 | 50,64 | 39,47 | 50,62 | 24,91 26,99 | 32,96
Coeff. Corr. | 0,9908 | 0,9394 | 0,9816 | 0,8980 | 0,9957 | 0,8733 | 0,9922 | 0,9792

Les coefficients a, b, ¢, d et S s’interpretent de la méme fagon que dans le cas des
profils de concentration en sel. La teneur en eau au centre (b) semble assez peu influencée par
le procédé est ne devient sensiblement plus faible qu’a partir de 4 heures de traitement. Le
gradient de concentration en eau au cceur du produit (a) reste nulle ou tres faible. La longueur
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du plateau S diminue avec le temps de traitement et il semble qu’elle soit plus courte en I[VP
qu'a pression atmosphérique, surtout pour les temps de traitement les plus courts. Enfin, le
gradient de concentration en eau de la partie la plus exteme du produit (c) ne semble pas
influencé par le temps de traitement. Néanmoins, il est toujours plus faible en IVP qu'a
pression atmosphérique.

Les produits traités par IVP présentent donc des profils de concentration en eau et
en sel différents de ceux des produits traités a pression atmosphérique. En effet, les premiers
sont plus salés a cceur et plus humides en surface. Ils sont salés nettement plus en profondeur,
tout en restant aussi humides (voire plus) que les produits traités en IPA. Il apparait donc que
les produits traités par [IVP sont plus homogenes, aussi bien en terme de teneur en eau que de
teneur en sel.

11.2.3.3.4. Estimation de la surface spécifique d’échange des produits traités en

IVP

La figure I1.29 représente 1’effet du temps de traitement et de la surface spécifique
d’échange entre le produit et la solution sur le gain en sel de cubes de dinde immergés dans
une solution saturée en sel a 20 °C et a pression atmosphérique. Le tableau I1.10 regroupe les
valeurs des parametres associés a la régression réalisée sur les données selon 1’équation I1.31.
Le coefficient de détermination du modeéle vaut 0,985. Le choix du modele est validé et tous
les parametres calculés sont statistiquement significatifs (P<107).

Gainen sel (kg/100kg mi.)

P i500 o\
¥3600 o
Y 2700

3 1800

S (mz/m3)

Figure 11.29. Effet du temps de traitement et de la surface spécifique d’échange entre un cube
de viande de dinde et la solution sur le gain en sel a 20 °C et a pression atmosphérique.

0.445
GSt=5,68x 1072 x t%%® x (%)
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Le gain en sel est d’autant plus fort que la surface spécifique d’échange entre le
produit et la solution et le temps de traitement sont importants. A partir de I’équation ainsi
obtenue, la surface d’échange théorique entre un filet de dinde traité par IVP et la solution
concentrée peut étre estimée. Le tableau II.10 regroupe quelques estimations ainsi réalisées a
partir d’essais d’IVP réalisés antérieurement.

Tableau I1.10. Estimations des surfaces d’échange mises en jeu en IVP

Mode | Géométrie S \Y% t GSt S/vV S AS
(kg/100 | estimée | estimée

(em’) | (x10°m?) [(x10°m*)| (s) | kgmii) | (m/m’) | (x10°m?) | (%)
IVPl [ 2x2x2 2,4 8 1800 | 6,77 431 3.4 + 44
IVPr | 2x2x2 2,4 8 900 9,96 1585 12,7 +428
IVPr | 2x2x2 2,4 8 1800 | 14,16 2267 18,1 + 656
IVPl | 7x5x2 11,8 70 2160 | 4,93 188 13,1 +12
IVPl | 7x5x2 11,8 70 4320 | 10,35 647 453 +284
IVPl | 7x5x2 11,8 70 8640 | 10,99 480 33,6 | +185

" données en extrapolation

Les surfaces d’échange théoriques en IVP obtenues a partir du modele varient
considérablement. Théoriquement, I’augmentation du gain en sel observé en IVP par rapport a
I’IPA reviendrait a mettre en jeu une surface d’échange supplémentaire interne (surface des
pores en contact avec la solution infiltrée). Cette surface interne devrait représenter jusqu’a
plus de six fois la surface d’échange externe entre le produit et la solution, comme le montre
le tableau II.10. En réalisant cette estimation, on considére que les différences de gain en sel
ne peuvent s’expliquer que par diffusion du sel et de I’eau au niveau de cette surface interne,
ce qui revient a considérer que la solution infiltrée dans le produit est expulsée.

I1.2.3.4. Etude des variables du procédé

11.2.3.4.1. Effet de la différence de pression

La figure I1.30 représente la fraction volumique de solution de NaCl a 1 g/kg
infiltrée dans de la viande de dinde lors d’un cycle d’IVP en fonction de la différence relative
de pression entre la phase du cycle sous vide et la phase a pression atmosphérique.
L’observation de la figure I1.30 indique I’existence d’une relation linéaire entre ces deux
variables. Le coefficient de détermination associé¢ a la régression linéaire vaut 0,9842 et
I’analyse de variance réalisée montre que le choix du modele est justifié (P<10™). La pente de
la droite de régression vaut 0,0169 et son intervalle de confiance a 95 % est [0,0144-0,0194].
L’ordonnée a I’origine vaut 0,9479 et son intervalle de confiance est [0,7682-1,0921]. Ces
deux paramétres sont significatifs (P<10™). Il apparait que plus la différence de pression est
importante, plus la fraction volumique de solution infiltrée dans la viande est importante.

96




Faits expérimentaux - Résultats

w
|

Fraction volumique de liquide
passé dans le produit (%)

0 20 40 60
(P°-P)IP° (%)

Figure I1.30. Fraction volumique de solution de NaCl a 1 g/kg infiltrée dans la viande de

dinde lors d’un cycle d’IVP en fonction de la différence relative de pression

11.2.3.4.2. Effet de la température

Les figures I1.31 et I1.32 représentent respectivement les cinétiques de PE et de
GSt a 10 et a 25 °C, sous IVP et a pression atmosphérique sur des filets de dinde immergés

dans une solution saturée en sel.
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Figure I1.31. Cinétiques de perte en eau a 10 et 25 °C, en IVP et a pression atmosphérique de
filets de dinde immergés dans une solution saturée en sel

Patma 10 °C () ; IVP a 10 °C (o) ; Patma 25 °C (o) ; IVP a 25 °C(x)
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Figure I1.32. Cinétiques de gainensel a 10 et 25 °C, en IVP et a pression atmosphérique de
filets de dinde immergés dans une solution saturée en sel
Patma 10°C () ;IVPa10°C (o) ; Patma 25 °C (o) ; IVP a 25 °C(x)

L’analyse de variance a deux facteurs (traitement et température) avec interaction
réalisée sur chaque point pour PE montre qu’apres 36, 72 et 144 minutes seul le facteur
[VP/traitement a pression atmosphérique a un effet significatif sur PE, D'effet de la
température étant non significatif. A 240 minutes, la pression et la température ont des effets
significatifs sur PE (P<107), PE étant plus forte a 25 °C qu’a 10 °C. Ainsi, apres 240 minutes
de traitement, a pression atmosphérique, PE vaut 10,46 kg/100 kg m.i. a 10 °C contre 15,81
kg/100 kg m.i. a 25 °C. En IVP, PE vaut 7,32 kg/100 kg m.i. a 10 °C contre 7,55 kg/100 kg
m.i. a 25 °C.

La méme analyse réalisée sur chaque point pour GSt montre qu’apres 36 minutes,
seul le facteur IVP/traitement a pression atmosphérique a un effet significatif sur GSt, le
facteur température n’ayant pas d’effet significatif. A 72, 144 et 240 minutes, la température a
un effet significatif sur GSt (P<0,05), GSt étant plus élevé a 25 °C qu’a 10 °C. Ainsi, apres
240 minutes de traitement, GSt & pression atmosphérique vaut 7,79 kg/100 kg m.i. a 10 °C
contre 10,70 kg/100 kg m.i. a 25 °C. De méme, en IVP, GSt vaut 9,55 kg/100 kg m.i. a 10 °C
contre 17,07 kg/100 kg m.i. a 25 °C.

L’augmentation de température accroit sensiblement GSt mais 1’effet de ce facteur
n’est observable sur PE qu’aux longs temps de traitement.

11.2.3.4.3. Effet du couple pression/température

L’interaction entre le mode de traitement (IVP ou IPA) est mise en évidence par
I’analyse de variance des données représentées sur les figures I1.31 et I1.32 Pour PE,
I’interaction entre P et T n’est significative (P<107) qu’aprés 240 minutes de traitement. La
synergie entre P et T se traduit par une diminution de PE liée a I’'IVP plus importante a 25 °C
qu’a 10 °C. Pour GSt, I’interaction P-T est également significative a 72 minutes et a 240
minutes (P<0,01), ce qui met en évidence une synergie entre ces deux facteurs. Le GSt est
maximum sous IVP et a 25 °C.
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11.2.3.4.4. Le nombre de cycles

Les figures I1.33, 11.34 et I1.35 représentent respectivement 1’effet du nombre de
cycles d’IVP réalisés sur deux heures de traitement sur AM, PE et GSt.
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Figure I1.33. Effet du nombre de cycles d’IVP sur la variation de masse de filets de dinde
immergés dans une solution saturée en sel.
IVP (D) et Patm (@)

—
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Figure I1.34. Effet du nombre de cycles d’IVP sur la perte en eau de filets de dinde immergés
dans une solution saturée en sel.
IVP (O) et Patm (®)
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Figure I1.35. Effet du nombre de cycles d’IVP sur le gain en sel de filets de dinde immergés
dans une solution saturée en sel.
IVP (O) et Patm (e)

Les AM, PE et GSt obtenus a pression atmosphérique et sous IVP sont
significativement différents, quel que soit le nombre de cycles (P<0,05). A pression
atmosphérique, GSt et AM sont plus faibles et PE est plus forte qu’en IVP. Notons que PE est
positive a pression atmosphérique, alors qu’elle est négative en IVP, quel que soit le nombre
de cycles (gain en eau). Ainsi, a pression atmosphérique, AM, PE et GSt valent en moyenne
respectivement 0,28, 3,92 et 5,54 kg/100 kg m.i. alors qu’apres 10 cycles d’IVP ces méme
valeurs deviennent respectivement 17,94, -10,47 et 11,31 kg/100 kg m.i..

Tableau I1.11. Tests de comparaisons multiples au seuil 0,05 des AM, PE et GSt obtenus
pour les différents nombres de cycles d’IVP

Nombre AM PE GSt

de cycles | Moyenne | PPDS’ | Groupes | Moyenne | PPDS’ | Groupes | Moyenne | PPDS’ | Groupes
1 10,76 1,19 | * -6,24 1,26 | * 6,52 0,82 |*
2 12,76 -7,37 * % 7,44 *
3 13,87 -8,21 * % 8,32 *

5 15,82 * -9,08 * 9,12

8 17,94 * -10,47 * 11,27 *

" Plus Petite Différence Sigmficative

D’autre part, 1’analyse de variance montre que le facteur « nombre de cycles
d’IVP » a un effet statistiquement significatif sur AM, PE et GSt (P<107). Globalement, plus
le nombre de cycles augmente, plus GSt et AM augmentent et plus PE diminue. Le tableau
II.11 présente les résultats des tests de comparaisons multiples réalisés sur AM, PE et GSt
obtenus pour différents niveaux du facteur «nombre de cycles» en IVP. Pour GSt, les valeurs
obtenues a tous les niveaux sont statistiquement différentes entre elles, a I’exception des
niveaux 3 et 5. Pour AM, les valeurs obtenues a tous les niveaux sont statistiquement
différentes entre elles, a I’exception des niveaux 2 et 3. Pour PE, les niveaux 5 et 8 sont
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statistiquement différents des niveaux 1 et 2, le niveau 8 étant significativement différent de
tous les autres et le niveau 1 étant statistiquement différent des niveaux 3, 5 et 8.

Contribution des cycles aux effets de

Figure I1.36. Contributions des cycles successifs d’IVP aux effets de I'TVP
sur AM (o), PE (O) et GSt (x) apres 2 heures de traitement

Apres 2 heures de traitement en IVP, les phénomenes diffusifs et 1'TVP
représentent respectivement 1 % et 99 % de AM, - 37 % et 137 % de PE et 49 % et 51 % de
GSt. La figure I1.36 présente les contributions de chaque cycle aux effets de I'TVP sur AM, PE
et GSt. Les phénomenes diffusifs retranchés, le premier cycle d'IVP est responsable de 59 %
de AM, de 71 % de PE et de 17 % de GSt sur un total de 10 cycles. Comme le montre la
figure 11.36, l'effet de I'lVP sur AM et PE est donc trés rapide et décroit de cycle en cycle,

alors que I'effet de I'IVP sur GSt est plus lent et progressif, chaque cycle apportant entre 7 et
17 % de GSt.

11.2.3.4.5. Effets du rapport cyclique

Les figures I1.37 et I1.38 représentent 1’influence du rapport cyclique t1/t3 (RC)
sur les cinétiques de PE et de GSt.

Globalement, I’observation des figures 11.37 et I1.38 semble indiquer plusieurs
tendances. Tout d’abord, on retrouve I’influence de I’IVP sur les transferts de matiere par
rapport a une IPA, ’'IVP augmentant GSt et diminuant PE. D’autre part, il semble que PE
diminue et que GSt augmente lorsque RC augmente.

Le tableau II.12 synthétise les résultats des analyses de variance et des tests de

comparaisons multiples réalisés a chaque temps de traitement sur les données cinétiques
obtenues pour les différents modes d’immersion.
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Figure 11.37. Effet du rapport cyclique en IVP sur les cinétiques de perte en eau
Durée d'un cycle : 12 minutes
Patm (@) ; IVP RC=1/9 (o); IVP RC=3/7 (»); IVP RC=4/6 (+) ;
IVP RC=5/5 (o) ; IVP RC=7/3 (O) ; IVP RC=9/1 (x)
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Figure I1.38. Effet du rapport cyclique en I[VP sur les cinétiques de gain en sel
Durée d'un cycle : 12 minutes
Patm (@) ; IVP RC=1/9 (o); IVP RC=3/7 (»); IVP RC=4/6 (+) ;
IVP RC=5/5 (o) ; IVP RC=7/3 (O) ; IVP RC=9/1 (x)

Apres 12 minutes, les différents types de traitement n’induisent aucune différence
significative ni sur PE, ni sur GSt. Apres 24 minutes, les résultats sur GSt ne sont pas
significativement différents mais les PE le sont (P<0,05). PE obtenue a pression
atmosphérique est significativement supérieure a celles obtenues par IVP, quel que soit RC a
I’exception de RC=1/9, ce demier mode de traitement aboutissant a une PE non
significativement différente de celle obtenue a pression atmosphérique. Apres 36 minutes, il
n’y a toujours pas de différences significatives sur GSt mais le mode de traitement a toujours
un effet significatif (P<0,05) sur PE. Les PE obtenues a pression atmosphérique et pour des
RC de 4/6, 7/3, et 1/9 ne sont pas significativement différentes. Par contre, les PE obtenues
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pour des RC de 9/1, 3/7 et 5/5 sont significativement inférieures a celles obtenues a pression
atmosphérique. A 72 minutes, le mode de traitement a un effet significatif sur GSt et sur PE
(P<0,01). Tous les traitements par IVP sont significativement différents du traitement a
pression atmosphérique, a la fois pour les données de PE et celles de GSt, a I’exception du cas
ou RC=1/9 qui ne se différencie pas d’une IPA. Néanmoins, aucune différence significative
n’apparait en terme de PE sur I’ensemble les traitements par IVP pour RC différent de 1/9.
Les différences observées pour GSt n’indiquent pas encore de tendance évidente. A 240
minutes, le mode de traitement a toujours un effet significatif sur PE et sur GSt (P<I 0™). Pour
PE, seul I'IVP avec RC=1/9 n’est pas statistiquement différente de PE en IPA. Tous les autres
traitements par IVP aboutissent & des PE significativement inférieures. Les plus faibles PE
sont obtenues pour des valeurs de RC égales a 9/1, 7/3 et 3/7. Pour GSt, les traitements par
IVP avec des valeurs de RC de 4/6, 5/5, 1/9 et 3/7 aboutissent a des GSt significativement
supérieurs a ceux obtenus par IPA, mais non significativement différents entre eux. Les GSt
observés pour un RC de 9/1 sont significativement supérieurs a ceux du groupe précédent et
significativement inférieurs aux GSt maximums obtenus pour un RC de 7/3.

Il semble donc que I’effet de I'IVP, qui se traduit par une diminution de PE et une
augmentation de GSt, soit favorisé pour des fortes valeurs de RC. Ces demieres
correspondent & une longue période d’immersion sous vide suivie d’une courte période
d’immersion a pression atmosphérique.

Tableau I1.12. Différences significatives entre les moyennes de PE et GSt obtenues pour
différents traitements (pression atmosphérique ou IVP avec RC variable) a différents temps de

traitement.
Temps PE GSt
(minutes) | Traitement Moyenne  Groupes Traitement Moyenne  Groupes
homogénes homogeénes
12 - : NS ' ) NS
24 55 0.85 * - NS
91 1.16 *x
73 1.22 *x
37 1.76 *x
46 2.06 *x
19 3.53 *x
Patm 4.81 *
36 91 0.14 * - NS
37 1.20 **
55 1.55 **
19 2.59 *xx
73 2.81 **
46 4.08 *
Patm 4.53 *
72 55 0.25 * Patm 4.75 *
37 0.99 * 19 5.85 *x
73 1.29 * 46 6.33 *
91 2.37 ** 55 6.61 **
46 2.50 *x 91 6.73 *x
19 4.34 ** 73 7.66 *x
Patm 5.97 * 37 8.07 *
24() 91 1.29 * Patm 7.81 *
73 2.60 *x 46 9.27 *
37 3.93 * 55 9.55 *
46 6.53 * 19 9.72 *
55 7.31 * 37 10.26 *
Patm 10.46 * 91 11.54 *
19 10.63 * 73 13.13 *

NS : non significatif
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11.2.3.4.6. Effet d’un traitement par IVP sans phases stationnaires

Des filets de dinde ont ét¢ soumis a un traitement par IVP sans phases
stationnaires (IVPsps). Un tel traitement correspond a des cycles tels que t,=100 s, t;=0, t,=30
s et t3=0. L’effet de ce traitement sur les transferts de matiere a été comparé a ceux de I’IPA et
de I’IVPL. L’analyse de variance progressive réalisée sur ces données pour des temps de
traitement d’une et deux heures montre que le mode de traitement a un effet statistiquement
significatif sur PE et sur GSt, quel que soit le temps de traitement (P<0,05). Le tableau I1.13
regroupe les résultats des tests de comparaisons multiples réalisés. Apres une heure et deux
heures de traitement, PE et GSt obtenus en IVPsps sont intermédiaires entre PE et GSt
obtenus en IPA et en IVP. Les valeurs de ces transferts ne sont significativement différentes
ni de celles obtenues en IPA, ni de celles obtenus en IVPI. Notons néanmoins que pour ces
temps de traitement les transferts obtenus en IVPI et en IPA sont toujours statistiquement
différents entre eux.

Il apparait donc que la suppression des phases stationnaires sous vide et a pression

atmosphérique diminue ’effet de I’'IVP.

Tableau I1.13. Comparaisons des effets du mode de traitement (IPA, IVPI et IVPsps) sur les
transferts de matiere obtenus sur des filets de dinde

Temps (h) Effet sur PE Effet sur GSt
P Mode | Valeur | Test P Mode | Valeur | Test

IVPI 2,45 |* IPA 446 |*

1 0,0391 [VPsps | 4,72 |** 0,0333 [VPsps 5,52 | **
IPA 5,51 | * IVPI 6,06 *
IVPI1 4,11 |* IPA 5,67 |*

2 0,0248 [VPsps | 6,15 |** 0,0053 [VPsps | 6,29 |*
IPA 7,66 | * IVPI 8,10 *

I1.2.3.5. Mise en évidence des voies de pénétration de la solution dans la viande

11.2.3.5.1. Tentative d’évaluation de la fraction volumique de gaz emprisonnés
dans la viande

En reprenant la figure I1.30 et les résultats de la régression linéaire entre la
fraction volumique de solution de NaCl a 1 g/kg infiltrée dans de la viande de dinde lors d’un
cycle d’IVP et la différence relative de pression entre la phase du cycle sous vide et la phase a
pression atmosphérique, il apparait que I’ordonnée a I’origine peut s’interpréter comme la
fraction volumique de liquide absorbé par la viande lors d’une immersion pression
atmosphérique. La valeur de la pente correspond a une porosité apparente qui, dans le cas de
la viande de dinde, vaut donc 1,69 %.

[1.2.3.5.2. Effet de la présence d’epimysium sur le comportement de la viande en
IVP

Les figures I1.39 et 11.40 représentent respectivement les cinétiques de PE et de
GSt de filets de dinde avec et sans epimysium immergés dans une solution saturée en sel, sous
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vide ou a pression atmosphérique. Les filets avec epimysium présentent une couche de tissu
conjonctif sur une de leurs deux faces de plus grande surface.
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Figure I1.39. Effets de la présence epimysium et du vide sur la perte en eau de filets de dinde
immergés dans une solution saturée en sel
Patm avec epimysium () ; Patm sans epimysium (0) ; IVP avec epimysium (o) ;
IVP sans epimysium ()

A pression atmosphérique, le facteur «présence/absence d’epimysium» n’a d’effet
significatif sur PE qu’a 24 minutes et & 36 minutes (P<0,05). Sous IVP, le facteur
«présence/absence d’epimysium » n’a pas d’influence significative sur PE a 12 minutes a
mais a un effet significatif sur PE a 24 minutes, 36 minutes, 72 minutes et 240 minutes
(P<0,05).

Sous vide, a tout instant, les plus faibles valeurs de PE sont obtenues sur des filets
sans epimysium. Ainsi, apres 240 minutes de traitement par [VP, PE vaut 5,58 kg/100 kg m:i.
pour des filets avec epimysium contre seulement - 0,32 kg/100 kg m.i. (valeur négative
correspondant a un gain en eau) pour des filets sans epimysium. A pression atmosphérique,
I’epimysium n’a pas d’effet sur PE pour trois points sur cinq. Aucune tendance ne se dégage
en fonction du temps, les différences de PE n’étant significatives ni au plus court, ni au plus
long temps de traitement.

A pression atmosphérique, quel que soit le temps de traitement, le facteur
«présence/absence d’epimysium » n’a pas d’influence significative sur GSt. Sous IVP, le
facteur «présence/absence d’epimysium » n’a pas d’influence significative sur GSt a 12
minutes, 24 minutes et 36 minutes mais a un effet significatif sur GSt a 72 minutes et a 240
minutes (P<0,01).

Sous IVP, a chaque temps de traitement, GSt est plus faible pour des filets avec
epimysium, la différence devenant statistiquement a partir de 72 minutes. Ainsi, dans le cas de
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filets de dinde immergés pendant 240 minutes sous IVP, GSt vaut 9,57 kg/100 kg m.i. pour
des filets avec epimysium, contre 14,44 kg/100 kg m.i. pour des filets sans epimysium.
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Figure I1.40. Effets de la présence d’epimysium et du vide sur le gain en sel de filets de dinde
immergés dans une solution saturée en sel
Patm avec epimysium (@) ; Patm sans epimysium (Q) ; IVP avec epimysium (o) ;
IVP sans epimysium (x)

11.2.3.5.3. Essais d’IVP en solution colorée

La figure I1.41 représente la densité de coloration a différents temps de traitement
de cubes de viande de dinde immergés dans une solution colorée a pression atmosphérique, en
IVP lente, rapide et sous ébullition.

Apres 3 minutes, I’analyse de variance montre que le facteur traitement a un effet
significatif (P<10™*) sur DC. La DC des cubes traités a pression atmosphérique (10,25 %) est
significativement plus faible que celle des cubes traités par IVP. Les DC des cubes de dinde
traités en IVPI (13,20 %) et en IVPr (17,20 %) ne sont pas significativement différents entre
elles mais sont significativement plus faibles que celle des cubes traités en IVPe (33,05 %).
Apres 6 minutes, le traitement a toujours un effet significatif sur la DC (P<107) mais seule la
DC des cubes obtenus en IVPe (32,00 %) est significativement différente des DC observées a
pression atmosphérique (17,92 %), en IVPl (22,45 %) et en IVPr (22,93 %). Apres 15
minutes, le facteur traitement a toujours un effet significatif (P<10™) sur la DC et les DC
obtenues pour chaque traitement sont significativement différentes entre elles. Les DC les
plus faibles sont obtenues a pression atmosphérique (26,80 %), puis en IVPI (34,10 %), en
IVPr (43,90 %) et les plus fortes correspondent a un traitement en IVPe (62,10 %). Apres 30
minutes, le facteur traitement reste significatif (P<lI 0. Les DC des cubes traités a pression
atmosphérique (32,97 %) et en IVPI (38,84 %) ne sont pas significativement différentes entre
elles mais sont significativement inférieures a la DC des cubes traités en IVPr (66,22 %) qui
est elle-méme significativement inférieure a la DC des cubes traités par [VPe (81,86 %).
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Figure IL.41. Evolution cinétique de la densité de coloration de cubes de dinde (2 x 2 x 2
cm’) immergés en solution colorée a pression atmosphérique et en IVP lente, rapide et sous

Tableau I1.14. Illustrations photographiques de la pénétration de liquide dans des cubes de
viande de dinde immergés dans une solution colorée a pression atmosphérique. en IVPL en
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ébullition a 20 °C
Patm (@) : IVPI' (0) : IVPY? (o) : IVPe® (x)

[VPr et en [VPe a différents temps de traitement.
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'P=20kPa;to=lOOs;t,=305;t2=205;t3=305;Duréed'uncycle:3minutes
2P=20kPa;to=1s;t,=89s;t,=1s;t;=89s; Durée d'un cycle : 3 minutes
*P<SkPa;tp=1s;t;=89s;t,=1s;t;=89s; Durée d'un cycle : 3 minutes
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Il apparait donc que I’utilisation du vide pulsé induit une pénétration de solution
statistiquement supérieure a ce qui est observé a pression atmosphérique. Si cette
augmentation de DC est faible et peu significative quand on passe d’un traitement a pression
atmosphérique a une IVPI (+ 35 %)’°, elle est beaucoup plus marquée dans le cas du procédé
d’IVPr (+ 55 %) et surtout en IVPe (+145 %).

Apres 30 minutes de traitement sur des cubes de 20 mm, la profondeur moyenne
de pénétration de la solution vaut 1,83 mm a pression atmosphérique, 2,20 mm en IVPI, 4,22
mm en IVPr et 5,75 mm en IVPe. Cette pénétration de solution est illustrée par le tableau
I1.14. Néanmoins, la pénétration de solution n’est pas homogene et suit visiblement des
chemins préférentiels. L’observation visuelle des coupes semble indiquer que la solution
pénetre le long des fibres musculaires dans le cas des procédés d’IVP.

11.2.3.5.4. Relations entre DC et transferts de matiéere

Les figures 11.42 et 11.43 représentent le GSt et la PE mesurés en fonction des DC
obtenues sur des cubes de dinde immergés dans une solution saturée en sel a pression
atmosphérique et en IVP lente, rapide et sous ébullition (conditions détaillées en notes au
[1.2.3.5.3). Les points expérimentaux correspondent a 10 répétitions réalisées apres 3, 6, 15 et
30 minutes de traitement. La valeur moyenne de DC apres 30 minutes vaut 33 % a pression
atmosphérique, 39 % en IVPI, 66 % en IVPr et 82 % en IVPe. La valeur moyenne de GSt
apres 30 minutes vaut 6,17 a pression atmosphérique, 6,77 en IVPI, 14,16 en IVPr et 8,97 en
IVPe. La valeur moyenne de PE apres 30 minutes vaut 9,65 a pression atmosphérique, 7,35 en
IVP], 8,96 en IVPr et 6,51 en IVPe. Pour une DC de 35 %, les GSt modélisés valent 6,17 a
pression atmosphérique, 5,47 en IVPI, 7,08 en IVPr et 4,22 en IVPe et les PE valent 9,14 a
pression atmosphérique, 6,75 en IVPI, 6,22 en IVPr et 4,76 en [VPe.

Les coefficients de corrélation entre DC et GSt valent 0,99 a pression
atmosphérique, 0,99 en IVPI, 0,98 en IVPr et 0,96 en IVPe, montrant ainsi qu’il existe une
liaison entre ces deux variables et qu’elles varient dans le méme sens. Les régressions
linéaires (GSt = a.DC) réalisées sur ces données conduisent aux résultats suivants. Les
coefficients de détermination associés a la régression valent 0,98, 0,98, 0,95 et 0,92
respectivement a pression atmosphérique, en IVPl, IVPr et IVPe. L’analyse de variance
associée a la régression valide le choix du modele quel que soit le mode d’immersion
(P<0,01). Le tableau II.15 regroupe les estimations et intervalles de confiance des valeurs des
pentes de régression obtenues pour chaque traitement. La valeur de la pente obtenue en IVPe
est inférieure aux pentes associées aux autres traitements.

Il semble donc que plus la DC est importante, plus le GSt est fort. Néanmoins,
pour une méme augmentation de DC, 1’augmentation de GSt est plus faible en IVPe par
rapport aux autres traitements.

7 Augmentation de DC relative a la DC obtenue a pression atmosphérique dans les mémes conditions.
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Figure I1.42. Gains en sel obtenus sur des cubes de dinde immergés en solution saturée a
pression atmosphérique et en IVP lente, rapide et sous ébullition en fonction de la DC
mesurée
(o) Patm ; (m ) IVP1; (Q IVPr; (o) IVPe

Tableau II.15. Estimation et comparaison des parametres obtenus par régression linéaires de
PE et GSt en fonction de DC pour différents traitements d’immersion

Variable | Traitement | Estimation | Intervalle de Groupes
de la pente | confiance 2 95% | homogénes

GSt IVPe 0,1196" | [0,0933-0,1459]

IVPI 0,1620" | [0,1436-0,1804] | **

Patm 0,1857""" | [0,1640-0,2074] | *

IVPr 0,2072" | [0,1603-0,2540]
PE IVPe 0,0969° | [0,0623-0,1316] | *

IVPr 0,1565" | [0,0921-0,2208] | **

IVPI 0,2038™"" | [0,1752-0,2324] | **

Patm 0,3043" | [0,2430-0,3656] *

TTP<10*; T P<10” et " P<10”
Note : Pas de différences significatives entre les valeurs des constantes

Les coefficients de corrélation entre DC et PE wvalent 0,97 a pression
atmosphérique, 0,98 en IVPI, 0,91 en IVPr et 0,90 en IVPe, montrant ainsi qu’il existe une
liaison entre ces deux variables et qu’elles varient dans le méme sens. Les régressions
linéaires (PE = a.DC) réalisées sur ces données conduisent aux résultats suivants. Les
coefficients de détermination R? associés a la régression valent 0,92, 0,96, 0,67 et 0,71
respectivement a pression atmosphérique, en IVPI, IVPr et IVPe. L’analyse de variance
associée a la régression valide le choix du modele quel que soit le mode d’immersion
(P<0,01). Le tableau II.15 regroupe les estimations et intervalles de confiance des valeurs des
pentes de régression et des constantes obtenues pour chaque traitement. Les valeurs des
pentes obtenues en IVPe et en IVPr sont inférieures a celles a pression atmosphérique et en
IVPL

Il semble donc que plus DC est importante, plus PE augmente. Cette tendance est
d’autant plus marquée a pression atmosphérique et en IVPI, et un peu plus faible en IVPr et en
[VPe.
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Figure I1.43. Pertes en eau obtenues sur des cubes de dinde immergés en solution saturée a
pression atmosphérique et en IVP lente, rapide et sous ébullition en fonction de la DC
mesurée
(o) Patm ; (g ) IVP1; (Q) IVPr; (o) IVPe

I1.2.3.5.5. Essais d’IVP sur une structure non poreuse

Les figures I1.44 et I1.45 représentent respectivement les cinétiques de PE et de

GSt de cubes (2 x 2 x 2 cm®) de gels intacts, dégazés et immergés dans une solution saturée
en sel a 20 °C a pression atmosphérique, en IVPI® et en IVPr®. Les cinétiques a pression

atmosphérique et en IVPl comportent S points (0, 15, 30, 60 et 120 minutes) mais les
cinétiques en IVPrn’en comportent que 3 (0, 30 et 120 minutes).

PE (kg/100 kg m.i.)
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Figure I1.44. Cinétiques de perte en eau de cubes de gels intacts, dégazés et immergeés a
pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée en sel a 20°C
Patm (e) ; IVPI (0); IVPr (o)

g0P=201(Pa;t0=1005;t1=305;t2=205;t3=305;Duréed‘uncycle:3minutes
81P=20kPa;t0=1s;t1=89s;t2=]s;t3=89s;Duréed‘uncycle:3minutes
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Figure I1.45. Cinétiques de gain en sel de cubes de gels intacts, dégazés et immergés a
pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée en sel a 20°C
Patm () ; IVP1 (O); IVPr (o)

L’observation des cinétiques de PE et de GSt ne laisse pas apparaitre de tendance
nette et semble indiquer que les cinétiques de PE et de GSt de cubes de gels intacts et dégazés
ne sont pas différentes, que le procédé soit conduit a pression atmosphérique ou sous
différents régimes d’IVP.

A 15 minutes, les PE ne sont pas significativement différentes entre pression
atmosphérique et IVPlL. Apres 30 minutes de traitement, les PE obtenues a pression
atmosphérique, en IVPI et en IVPr sont significativement différentes (P<0,01), PE étant
maximale en IVPI (11,54 kg/100 kg m.i.) et minimale a pression atmosphérique (10,29
kg/100 kg m.1.) et en IVPr (10,60 kg/100 kg m.i.). A 60 minutes de traitement, les PE sont
statistiquement différentes (P<0,05), PE étant maximale en IVPI (14,44 kg/100 kg m.i.) et
minimum a pression atmosphérique (13,96 kg/100 kg m.i.). Cependant, apres 120 minutes de
traitement, les différences ne sont plus significatives, que le procédé soit conduit a pression
atmosphérique, en IVPl ou en IVPr.

A 15 minutes de traitement, les GSt sont statistiquement différents (P<0,01), GSt
¢tant maximum en IVPI (6,75 kg/100 kg m.1.) et minimum a pression atmosphérique (5,42
kg/100 kg m.i.). Apres 30 minutes de traitement, les GSt observés sont significativement
différents (P<0,01) selon le type de traitement, GSt étant maximum en IVPI (8,70 kg/100 kg
m.1.), minimum a pression atmosphérique (7,31 kg/100 kg m.1.) et intermédiaire en IVPr (7,84
kg/100 kg m.i.). A 60 minutes de traitement, les GSt sont statistiquement différents (P<107),
GSt étant maximum en IVPI (11,00 kg/100 kg m.i.) et minimum a pression atmosphérique
(10,29 kg/100 kg m.i.). Néanmoins, apres 120 minutes de traitement, les différences ne sont
plus significatives, que le procédé soit conduit a pression atmosphérique, en IVP1 ou en IVPr.

Méme quand elles sont significatives, les différences entre traitements sont de
faible magnitude, aussi bien en terme de PE qu’en terme de GSt. Elles ne dépassent jamais 1,5
kg/100 kg m.i. D’autre part, ces différences n’apparaissent pas systématiquement et ne sont
pas amplifiées avec la durée de traitement. On peut donc considérer que les transferts de
matiere obtenus sur des gels dégazés et intacts ne sont pas différents selon que le procédé
d’immersion est conduit a pression atmosphérique, en IVP] ou en IVPr.
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I1.2.3.6. Mise en évidence du réle moteur des gaz occlus/dissous du produit

11.2.3.6.1. Effet d’un dégazage préalable de la viande sur son comportement en

VP

La figure I1.46 représente les cinétiques de PE sous IVP et a pression
atmosphérique de filets dégazés préalablement ou non et immergés dans une solution saturée

en sel.

PE (kg/100 kg m.i.)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Temps (h)

Figure I1.46. Influence d’un dégazage préalable des filets de dinde sur la perte en eau en [IVP
et a pression atmosphérique en solution saturée en sel
Patm sans dégazage (#) ; [VP sans dégazage (0) ; Patm avec dégazage (o) ;
IVP avec dégazage (x)

A pression atmosphérique, un dégazage préalable augmente significativement PE
a chaque temps de traitement (P<0,05). Sous IVP, un dégazage préalable n’a pas d’influence
significative sur PE a 36 minutes, 1 heure, 3 heures, 4 heures, 8 heures et 24 heures mais

présente une influence significative sur PE a 2 heures (P<0,05).

A pression atmosphérique, le dégazage des filets de dinde se traduit par une
augmentation significative de la PE. Ainsi, apres 8 heures de traitement, PE vaut 13,47 kg/100
kg m.i. pour des filets n’ayant pas subi de dégazage, contre 20,91 kg/100 kg m.i. pour des

filets préalablement dégazés.

La figure I1.47 représente les cinétiques de GSt sous IVP et a pression
atmosphérique de filets dégazés préalablement ou non et immergés dans une solution saturée

en sel.
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Figure I1.47. Influence d’un dégazage préalable des filets de dinde sur le gain en sel en IVP
et a pression atmosphérique en solution saturée en sel
Patm sans dégazage (®) ; IVP sans dégazage (O) ; Patm avec dégazage (o) ;
IVP avec dégazage (x)

A pression atmosphérique, un dégazage préalable n’a pas d’effet significatif sur
GSt a 36 minutes, 2 heures, 4 heures et 24 heures mais a un effet significatif sur GSt a 1
heure, 3 heures et 8 heures (P<0,05). Sous IVP, un dégazage préalable n’a pas d’influence
significative sur GSt a 1 heure, 2 heures, 3 heures, 8 heures et 24 heures mais présente une
influence significative sur GSt a 36 minutes et 4 heures (P<0,05)

Globalement, les GSt sont supérieurs apres dégazage, a la fois sous vide et a
pression atmosphérique, mais les différences observées sont nettement moins significatives
que pour PE.

Notons qu’apres 36 minutes de traitement, les PE et GSt de filets traités par IVP
apres dégazage ne sont pas statistiquement différents des PE et GSt de produits traités sans
dégazage a pression atmosphérique. Apres 1 heure, 2 heures et 3 heures de traitement, les GSt
sont statistiquement différents (P<0,05) alors que les PE ne sont pas statistiquement
différentes. Apres 4 heures de traitement, les GSt observés sont significativement différents
(P<0,05) et il en va de méme pour les PE (P<0,05). A pression atmosphérique, PE est plus
forte et GSt plus faible qu’en IVP sur filets dégazés. Ainsi, apres 24 heures de traitement, des
filets traités par IVP apres dégazage subissent une PE de 4,12 kg/100 kg m.i. et un GSt de
20,82 kg/100 kg m.i. alors qu’a pression atmosphérique sans dégazage, PE vaut 17,85 kg/100
kg m.i. et GSt seulement 14,83 kg/100 kg m.i. Un traitement par IVP apres dégazage n’est
donc pas identique a un traitement a pression atmosphérique.

11.2.3.6.2. Essais sur gels transpercés

Les figures I1.48 et 11.49 représentent respectivement les cinétiques de PE et de
GSt de cubes de gels transpercés et formulés a partir d’une solution riche en gaz dissous
immergés dans une solution saturée en sel a 20 °C a pression atmosphérique, en IVPI et en
IVPr (Conditions décrites au I11.2.3.5.5.).
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Figure I1.48. Cinétiques de perte en eau de cubes de gels transpercés, non dégazeés et
immergés a pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée
ensela 20 °C
Patm (@) ; IVPI (0); IVPr (o)
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Figure I1.49. Cinétiques de gain en sel de cubes de gels transpercés, non dégazés et immergés
a pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée en sel a
20°C
Patm (@) ; IVPI (o) ; IVPr (o)

L’observation des figures I11.48 et I1.49 montre que les cinétiques de PE et de GSt
de cubes de gels non dégazés ne sont pas différentes, que le procédé soit conduit a pression

atmosphérique ou sous différents régimes d’IVP.
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A 15 minutes, des différences significatives sur PE sont observées (P<0,01), PE
étant maximale a pression atmosphérique (10,07 kg/100 kg m.i.) et en IVPI (9,59 kg/100 kg
m.i.) et minimale en IVPr (8,95 kg/100 kg m.i.). Apres 30 minutes, les différences sont
toujours significatives (P<0,05), PE étant maximale en IVPr (13,97 kg/100 kg m.i.), minimale
a pression atmosphérique (12,77 kg/100 kg m.i.) et intermédiaire en IVPI (13,27 kg/100 kg
m..). Notons que si les traitements en IVPr et a pression atmosphérique sont
significativement différents, ils ne sont pas, chacun pris séparément, statistiquement d’un
traitement en IVP1. A 60 minutes, les différences restent significatives, PE étant maximum en
IVPr (18,26 kg/100 kg m.i.) et minimum en IVPl (17,31 kg/100 kg m.i.) et a pression
atmosphérique (17,48 kg/100 kg m.i.). A 120 minutes de traitement, les différences de PE
entre les différents traitements ne sont plus statistiquement significatives.

A 15 minutes, les GSt obtenus pour les différents traitements ne sont pas
statistiquement différents A 30 minutes, les différences entre les traitements deviennent
significatives, GSt étant maximum en IVPI (9,06 kg/100 kg m.i.) et en IVPr (8,96 kg/100 kg
m.i.) et minimum a pression atmosphérique (7,91 kg/100 kg m.i.). Apres 60 minutes et 120
minutes de traitement, les différences entre GSt ne sont plus statistiquement significatives.

Si des différences significatives apparaissent en terme de PE et de GSt selon que
le procédé est conduit a pression atmosphérique, en IVPI ou en IVPr, il convient de noter que
ces différences sont d’une faible magnitude et qu’elles ne définissent aucune tendance précise.
Ainsi, a pression atmosphérique, PE est significativement supérieure aux PE obtenues en IVP
apres 15 minutes de traitement. 4 contrario, PE a pression atmosphérique est minimale apres
30 et 60 minutes de traitement.

Les figures I1.50 et II.51 représentent respectivement les cinétiques de PE et de
GSt de cubes de gels transpercés, dégazés et immergés dans une solution saturée en sel a 20
°C a pression atmosphérique, en IVPI et en IVPr (Conditions décrites au 11.2.3.5.5.).
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Figure I1.50. Cinétiques de perte en eau de cubes de gels transpercés, dégazés immergés a
pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée en sel a 20
°C
Patm (@) ; IVP1 (O) ; IVPr (o)
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Figure I1.51. Cinétiques de gain en sel de cubes de gels transpercés, dégazés et immergés a
pression atmosphérique, en IVP lente et en IVP rapide dans une solution saturée en sel a 20°C
Patm (®) ; IVPl (O) ; IVPr (o)

L’observation des figures I1.50 et II.51 semble indiquer que les cinétiques de PE
et de GSt de cubes de gels dégazés ne sont pas différentes, que le procédé soit conduit a
pression atmosphérique ou sous différents régimes d’IVP.

L’analyse statistique des résultats pour PE montre qu’a 15 minutes de traitement,
il existe des différences significatives entre les trois traitements (P<107), la perte en eau étant
maximum (8,83 kg/100 kg m.i.) pour des gels traités en IVPr, minimale (7,88 kg/100 kg m.i.)
pour des gels traités en IVPI et intermédiaire (8,39 kg/100 kg m.i.) a pression atmosphérique.
A 60 minutes de traitement, il existe des différences significatives entre les trois traitements
(P<107?), la perte en eau étant maximum (14,90 kg/100 kg m.i.) pour des gels traités a
pression atmosphérique, minimale (13,67 kg/100 kg m.i.) pour des gels traités en IVPI et
intermédiaire (14,40 kg/100 kg m.i.) en IVPr. A 120 minutes, il existe des différences
significatives entre les trois traitements (P<107), la perte en eau étant maximum pour des
gels traités en IVPr (19,03 kg/100 kg m.i.) et a pression atmosphérique (18,99 kg/100 kg m.i.)
et minimale (17,14 kg/100 kg m.i.) pour des gels traités en IVP]. Cependant, a 30 minutes, les
PE ne sont pas significativement différentes, quel que soit le traitement. Les différences qui
apparaissent pour la PE sont certes significatives. Néanmoins, d’une part leur magnitude est
faible et d’autre part, elles ne laissent pas apparaitre de tendance nette entre les différents
traitements. En effet, si a 15 et 120 minutes, la PE est maximale pour I'IVPr, elle est
intermédiaire apres 60 minutes.

Pour ce qui conceme GSt, il n’y a pas de différence significative entre les trois
traitements, quel que soit le temps de traitement.

I1.2.3.6.3. Analyses des gaz

Les analyses menées par CPG sur les gaz émis par la viande de dinde immergée
sous vide ont montré qu’il s’agit d’un mélange de 9,13 % (p/p) d’O;, de 4,89 % de CO; et de
85,98 % de N sur un total de 23 ml/100 g de viande.
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DISCUSSION

Cette troisitme partie discutera tout d’abord les résultats obtenus en
déshydratation-imprégnation par immersion de viande de dinde, en solution ternaire, a basse
température et a pression atmosphérique.

Dans un second temps, les résultats de la mise en ceuvre de cycles alterant des
phases de traitement sous vide et a pression atmosphérique seront discutés. Différentes
variables de contréles et différents parametres non controlés seront discutés. Les réflexions
menées sur les effets de ces variables et paramétres conduiront a proposer un modele de
représentation des phénomenes impliqués dans les transferts de matiere en Immersion sous
vide pulsé.

Enfin, les réflexions menées sur les procédés de déshydratation-imprégnation par
immersion et d’immersion sous vide pulsé seront synthétisées et confrontées aux contraintes
technologiques liées aux propriétés thermo-physiques des solutions concentrées mises en jeu.
La superposition de ces contraintes technologiques et des possibilités physiques des procédés
de déshydratation-imprégnation par immersion et d’immersion sous vide pulsé permettront de
proposer un domaine d’application rationnel pour ces procédés et de déterminer leurs limites.
En particulier, on montrera comment I’immersion sous vide pulsé permet d’étendre les
potentialités de la déshydratation-imprégnation par immersion, en autorisant la formulation de
produits impossibles a obtenir par déshydratation-imprégnation par immersion ou mettant en
jeu des solutions de déshydratation-imprégnation par immersion technologiquement peu
adaptées. Enfin, des moyens d’étendre les domaines d’application des procédés de
déshydratation-imprégnation par immersion et d’immersion sous vide pulsé dans des
conditions technologiques satisfaisantes seront proposés.

III.1. La déshydratation-imprégnation par immersion en solution ternaire a
pression atmosphérique

I1I.1.1. Le gain en sel

Les interactions entre les concentrations en sel et en sirop de glucose sont
significatives sur le gain en sel®’. Aux fortes concentrations en sirop de glucose, le gain en sel
est divisé par 4 et devient quasiment indépendant de la concentration en sel. Ces résultats
confirment ceux obtenus sur gels modeles et sur d’autres produits camés traités par
Déshydratation-Imprégnation par Immersion (DII) en solution ternaire (Collignan et Raoult-
Wack, 1992 ; Collignan et Raoult-Wack, 1994 ; Deumier et al., 1996 ; Emam-Djomeh et al.,
1996 ; Bohuon et al., 1998). Ces auteurs ont interprété ces phénomenes d’interaction comme
des conséquences de la formation en début de traitement d’une zone périphérique fortement
concentrée en sucre a I’intérieur du produit, cette zone de forte concentration se maintenant
pendant toute la durée de I’immersion (transferts internes limitants). L’existence de cette zone
périphérique fortement concentrée en sucre diminuerait le coefficient de diffusion du sel. Bien
que les coefficients de diffusion ternaires en solution eau-NaCl-sucre ne soient pas encore
connus, Reinfelds et Gosting (1964) et Henrion (1964) ont montré que 1’ajout de saccharose a
une solution de KCI pouvait diviser par 11 le coefficient de diffusion du KCl Cette

82 Cf. tableau I1.4 et figure I1.13
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diminution du coefficient de diffusion obtenue par ajout de saccharose est peut étre la
conséquence des fortes viscosités développées par les solutions ternaires eau-NaCl-sucre
(Bohuon et al., 1997). D’autre part, I’existence d’une telle couche a été mise en évidence
expérimentalement sur des aliments modeles (Raoult-Wack et al., 1991) en solution binaire
eau-saccharose et sur des produits végétaux (Lenart et Flink, 1984-b) en solution ternaire eau-
sel-sucre. Cet effet doit étre renforcé par la rétraction du produit déshydraté. La présence de
sucre sur une faible épaisseur au voisinage de 1’interface maintiendrait un fort gradient de
concentration en sucre et favoriserait la migration de I’eau du cceur du produit vers I’interface.
Il y a donc arrét du soluté de forte masse molaire (ici, les sucres) en surface du produit, avec
constitution d’une « membrane dense », d’ou résulte un blocage de I’espece de faible masse
molaire (ici, le sel).

I11.1.2. La perte en eau

Au cours du procédé de déshydratation-imprégnation par immersion en solutions
ternaires eau-sel-sirop de glucose, des pertes en eau importantes, pouvant atteindre 40 kg/100
kg, peuvent étre obtenues a basse température (10 °C) sur des filets de 2 cm d’épaisseur et
pour des durées de traitement de I’ordre de 24 heures. Aux faibles concentrations en sirop de
glucose (0 a 500 g/kg), les effets directs des concentrations en sel et en sirop sur la perte en
eau sont additifs. Entre 500 et 900 g/kg, I’effet de la concentration en sirop s’infléchit
nettement et au-dela de 900 g/kg, la perte en eau n’augmente quasiment plus®. Cette
limitation de la perte en eau aux fortes concentrations peut étre liée a un phénomene de
VISCOSItE.
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Figure I1II.1. Cinétiques simulées de perte en eau pour différentes concentrations en sirop de
glucose avec [NaCl] = 100 g/kg

La figure III.1 présente 1’évolution en fonction du temps de la perte en eau de
filets de dinde immergés dans des solutions ternaires, présentant une concentration en sel de
100 g/kg et des concentrations en sirop de glucose croissantes. La perte en eau est d’autant

3 Cf. figure I1.12
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plus forte pour un temps donné que la concentration en sirop de glucose est importante.
Cependant, quelle que soit cette concentration, 50 %, 75 % et 90 % de la perte en eau obtenue
en 24 heures sont atteints en respectivement 4 heures, 14 heures et 18 h 30. D’un point de vue
technologique, ces résultats montrent que la prolongation du temps de traitement au-dela de
14 heures présente relativement peu d’intérét.

II1.1.3. Le gain en sucres

L’imprégnation des filets en glucose est extrémement rapide et ne semble pas
s’expliquer uniquement par des phénomeénes de diffusion®. L’hypothése de mécanismes
d’adsorption en surface doit étre rejetée, dans la mesure ou, en moyenne, une masse de
solution égale a 55 % de la masse de produit serait nécessaire pour aboutir aux teneurs en
glucose mesurées dans le produit.

Si certains transporteurs de glucose restent actifs dans la viande, la vitesse de
I’imprégnation en glucose pourrait étre expliquée grace a ces mécanismes de diffusion
facilitée®. Néanmoins, si de tels transporteurs sont impliqués dans ce phénomeéne, ils doivent
étre non insulino-dépendants et fonctionner sans dépense d’ATP. Le transporteur Glut-/
répond a ces contraintes. L hypotheése de I’intervention de transporteurs membranaires de
glucose Glut-1 parait donc vraisemblable. En effet, la littérature permet d’affirmer que ces
transporteurs sont présents dans les muscles qui ont été utilisés dans la présente étude. Ils
s’expriment toujours apres congélation in vivo. Il reste néanmoins a préciser si la congélation
bloque ces transporteurs de fagon réversible ou si leur expression apres congélation n’est liée
qu’a un renouvellement des transporteurs par syntheése cellulaire, les transporteurs
préalablement existant ayant été¢ détruits par la congélation. D’autre part, ces transporteurs
semblent conserver une partie de leur activité dans les conditions de pH et de température de
la viande traitée par déshydratation-imprégnation par immersion (pH 5,5 a 6,0 et température
de 10 °C). Cependant, il parait a priori délicat d’affirmer que ces transporteurs restent actifs
dans un muscle mort. En effet, une telle affirmation sous-entend a la fois une relative
indépendance de ces molécules complexes vis-a-vis des parametres physiologiques du muscle
et une dégradation des transporteurs tres lente. A ce sujet, la demi-vie de Glut-1 a été
déterminée comme égale a 6 h (Khayat et al., 1998), a 14 h (McMahon et Frost, 1995) eta 19
h (Sargeant et Paquet, 1993) dans des conditions physiologiques normales, mais elle pourrait
dépasser 50 h en situation de privation de glucose (McMahon et Frost, 1995). Enfin, il
convient de noter que certains transporteurs de glucose insulino-dépendants, comme Glut-4,
peuvent subir une translocation depuis leur pool intracellulaire vers les membranes des
cellules musculaires uniquement sous 1’effet de la contraction et sans intervention de
I’insuline (Cushman et al., 1998 ; Roy et al., 1997 ; Lund et al., 1995). Un tel mécanisme
pourrait éventuellement se produire lors de 1’établissement de la rigor mortis, ce qui aurait
pour conséquence une présence non négligeable de transporteurs de glucose de type Glut-4
sur les membranes des cellules musculaires.

Les travaux réalisés démontrent également que plus la masse molaire d’un sucre
du sirop de glucose est élevée, plus sa dynamique d’imprégnation est lente. Pour des temps de
traitement courts, les sucres ayant pénétrés la viande sont majoritairement les sucres de plus
faible masse molaire, essentiellement glucose, maltose et malto-triose. Pour des temps de
traitement plus longs, la composition en sucre des produits traités par déshydratation-

8 Cf. figure I1.9 et tableau II.4
% Cf. fin du paragraphe 1.2.1.2.5.

120



Discussion

imprégnation par immersion s’équilibre en terme de fraction massique®®. Cependant, en terme
de fraction molaire, les molécules de sucres de faible masse molaire sont fortement
majoritaires, en particulier le glucose, comme le montre la figure II1.2, qui représente la
fraction molaire de chaque sucre ayant imprégné le produit a différents temps de traitement.
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Figure I11.2. Fractions molaires de chaque sucre 'G rapportées aux sucres totaux transférés
dans des filets de dinde immergés dans une solution temaire (Cs=175 g/kg - Cs,=475 g/kg) a
différents temps de traitement

Les sirops de glucose sont des solutions aqueuses purifiées de saccharides,
obtenues par hydrolyse contrélée d’amidon, par voie acide et/ou enzymatique. Chaque type de
sirop de glucose présente un spectre original de composition en glucides (Dziedzic et
Kearsley, 1984).

De nombreux travaux ont montré qu’en déshydratation-imprégnation par
immersion, le gain en sucres diminuait lorsque la masse moléculaire moyenne du sucre ou du
sirop utilisé dans la solution augmentait, toutes choses égales par ailleurs, en particulier sur
des produits camés (Collignan et Raoult-Wack, 1994). Ce résultat est compatible avec le fait
que le coefficient de diffusion mutuel d’un systéme eau-sucre est d’autant plus faible que la
masse molaire du sucre est forte (Sano et Yamamoto, 1993). Les sirops de glucose de DE21
utilisés dans cette étude contiennent 3 % de glucose, 7 % de maltose et 90 %
d’oligosaccharides plus complexes. Aussi, les sucres de masse molaire la plus faible sont-ils
¢galement les moins représentés en solution.

Néanmoins, si I’imprégnation en sucres est relativement forte en déshydratation-
imprégnation par immersion, les sucres qui pénetrent la viande présentent un pouvoir sucrant
assez faible. En effet, les seuils moyens de perception de la saveur sucrée sont respectivement
é¢gaux a 0.75, 1.07, et 2.00 % (m/v) pour le glucose, le maltose et le sirop de glucose de DE21.
Si le glucose a un pouvoir sucrant de 100, celui du maltose vaut 43 et celui du sirop de
glucose de DE21 est égal a 22 (Dziedzic et Kearsley, 1984).

Il apparait également que lorsque la concentration en sel augmente, le gain en
glucose augmente tres légerement.

86 Cf. figure I1.11.b
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A T’occasion de cette étude, la qualité des réponses obtenues sur le gain en sucres
s’est avérée particulierement bonne, par rapport aux travaux antérieurs réalisés. Aussi, le
choix de travailler sur la racine carrée de la concentration en sucres dans le plan d’expériences
s’est montré particulierement judicieux. D’autre part, la méthode de mesure des teneurs en
sucres par chromatographie ionique est a recommander pour les études ultérieures.
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Figure II1.3. Transferts de matiere simulés en fonction de la concentration en sirop de
glucose avec [NaCl] =175 g/kg et t = 5 heures

La figure IIL.3 représente la perte en eau, le gain en sel et le gain en sucres en
fonction de la concentration en sirop de glucose, pour des filets de dinde immergés pendant S
heures dans une solution termaire contenant également 175 g de sel’kg d’eau. Il apparait que
S50 %, 75 % et 90 % de la perte en eau maximale sont atteints respectivement pour des
concentrations en sirops de 200, 550 et 800 g/kg. De méme, 50 %, 75 % et 90 % du gain en
sucres maximal sont respectivement atteints pour des concentrations en sirop de 350, 900 et
1400 g/kg. Enfin, 50 %, 75 % et 90 % de I’effet barriere de la concentration en sirop sur le
gain en sel sont obtenus pour des concentrations en sirop valant respectivement 100, 350 et
600 g/kg. Il apparait donc qu’en termes de déshydratation, la mise en ceuvre de solutions, dont
la concentration en sirop dépasserait les 800 g/kg, présente peu d’intérét. Dans le but de
limiter I’imprégnation en sucres, 1’utilisation de solutions de concentration en sirop inférieure
a 350 g/kg devrait étre recommandée. Enfin, la mise en place de I’effet barriere de la
concentration en sirop sur le gain en sel est réalisée pour de trés faibles concentrations en
sirop (100 g/kg). Bohuon et al. (1998) ont montré qu’en solution ternaire eau-NaCl-
saccharose, la perte en eau augmente de fagon continue en fonction de la concentration en
sucre dans des conditions de convection forcée et qu’elle ne se stabilise aux fortes
concentrations en sucre qu’en convection naturelle. Comme la perte en eau atteint un plateau
pour les fortes concentrations en sucres, nous pouvons supposer que le traitement a été réalisé
dans des conditions de convection naturelle. Le dispositif expérimental n’entretient donc pas
une agitation suffisante aux fortes concentrations en sucres, probablement a cause de la forte
viscosité des solutions mises en jeu.
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I11.2. L’immersion sous vide pulsé

L’Immersion sous Vide Pulsé (IVP) ayant montré sur les produits végétaux
qu’elle augmentait notablement le gain en soluté sans modification sensible de la perte en eau,
ce procédé pourrait constituer une altermative a la déshydratation-imprégnation par immersion
intéressante pour la formulation de produits de salaison faiblement déshydratés.

I11.2.1. Effets principaux et positionnement du probléme

Afin d’évaluer le procédé d’immersion sous vide pulsé, nous avons été conduits a
choisir de travailler avec des solutions binaires eau-NaCl. En effet, les propriétés de ces
solutions sont mieux connues que celles des solutions temaires. Le choix du sel comme soluté
«modele» repose sur le fait que c’est I’ingrédient de salaison le plus utilisé.

Le procédé d’immersion sous vide pulsé se traduit par une modification tres
significative des transferts de matiere par rapport a une immersion a pression atmosphérique.
En effet, le rendement massique augmente en immersion sous vide pulsé et devient supérieur
a 100 %. Cette augmentation est la conséquence d’une perte en eau plus faible (jusqu’a un
gain en eau) et d’un gain en sel plus fort (jusqu’a + 150 %) en immersion sous vide pulsé®’.
D’autre part, les transports de matiere a cceur sont plus rapides en immersion sous vide pulsé
qu’en immersion a pression atmosphériquegg. Dans la mesure ou il n’existe aucune raison
physique connue pour que le vide modifie les coefficients de diffusion du sel et de 1’eau,
I’hypothese d’un unique transport diffusif en immersion sous vide pulsé est rejetée. A partir
des travaux menés sur les fruits, I’hypothese de mécanismes hydrodynamiques d’infiltration
de la solution dans le produit est donc envisagée. Néanmoins, de tels mécanismes supposent
I’existence d’une porosité du produit. Des lors, trois mécanismes de transferts doivent étre
discutés :

¢ Diffusion entre la surface extérieure du produit et la solution exogene
e Infiltration d’une masse donnée de solution dans le produit
e Diffusion entre la surface intérieure du produit et la solution infiltrée

La question de I’importance relative de ces trois mécanismes est posée.
Cependant, une telle hypotheése ne saurait étre envisagée tant que la notion de porosité de la
viande n’est pas précisée et validée.

D’autre part, les variables de contréle des cycles (nombre de cycles, rapport
cyclique, temps de traitement) ne sont pas indépendantes entre elles, ce qui complexifie
beaucoup la hiérarchisation de ces variables.

I11.2.2. La structure de la viande et ses conséquences sur les transferts de matiére en
immersion sous vide pulsé

Dans un premier temps, nous discuterons les résultats obtenus par rapport a la
structure du produit. Les essais comparatifs d’immersion sous vide pulsé et d’immersion a

87 Cf. figures 11.21-11.23
% Cf figures 11.27-11.28
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pression atmosphérique en solution faiblement concentrée ont montré que la masse de la
viande immergée dans une solution faiblement concentrée augmente plus en immersion sous
vide pulsé qu’en immersion a pression atmosphérique®’. L’augmentation de la masse du filet
immergé a pression atmosphérique indique que la viande s’hydrate par simple contact avec la
solution faiblement concentrée. Ce phénomene est bien connu dans la filiere de la volaille. En
effet, Veerkamp (1989) précise que le gain en eau, observé sur des carcasses de dinde
subissant un refroidissement par immersion dans de ’eau a + 4 °C, peut atteindre 15 kg d'eau
pour 100 kg de carcasse.

D’autre part, le gain de masse est significativement supérieur en immersion sous
vide puls¢ et il est d’autant plus fort que la pression sous vide est plus faible®. Ces deux
grandeurs étant apparemment proportionnelles, une porosité apparente de la viande de dinde a
été calculée et vaut 1,7 % (v/v). Néanmoins, cette valeur n’a été établie que pour un seul cycle
et il est probable que la porosité de la viande évolue au cours du procédé d’immersion sous
vide pulsé, par déstructuration progressive de la viande. En effet, en immersion sous vide
pulsé¢ en conditions d’ébullition, I’effet du débit évaporatoire est tel qu’on peut observer
visuellement une augmentation de volume tres importante de la viande, estimée a environ 20
% (v/v).

Les transferts de matiere observés a pression atmosphérique sur des cubes de gel
et sur des cubes de viande de dinde sont quantitativement assez similaires’', comme I'indique
la figure III.4 qui représente les cinétiques de perte en eau et de gain en sel obtenus a 20 °C
sur des cubes de gel et de viande.

PE (kg/100 kg m.i.)
o
GSt (kg/100 kg m.i.)

20 40 60 80 100 120 20 40 60 80 100 120

Temps (minutes) Temps (minutes)

Figure 1I1.4. Comparaison des cinétiques de perte en eau et de gain en sel sur des cubes de
viande de dinde (®) et des cubes de gel (O) a pression atmosphérique

On peut considérer que globalement, les transferts diffusifs sur gels sont
représentatifs des transferts diffusifs sur viande de dinde. Or, contrairement a ce qui a pu étre
observe sur la viande de dinde, ’immersion sous vide pulsé sur une structure non poreuse de
type gel n’induit pas de modifications significatives des transferts de mati¢re par rapport a une
immersion a pression atmosphérique®?. Dans le méme ordre d’idées, on n’obtient pas de

8 Cf. figure 11.24

* Cf. figure I1.30

! Les pertes en eau obtenues aprés 15 et 30 minutes respectivement sur gels et sur viande ne sont pas
significativement différentes. Cependant, les gains en sel sont en moyenne significativement différents a 15 et a
30 minutes (P<0,01) mais les tests de Bartlett et Cochran montrent que les variances sont également
significativement différentes, ce qui viole le principe de I'analyse de variance et n'autorise pas une comparaison
statistiquement rigoureuse des moyennes. Le gain en sel obtenu sur viande est toujours un peu plus faible que sur
gel.

% Cf. figures 11.44-11.45
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différences entre immersion sous vide pulsé et immersion a pression atmosphérique sur des
gels perforés, dont les pores n’ont pas été évidés®. Enfin, I’observation de 1’effet de cycles de
vide sur des gels transpercés, dont les pores ont été évidés (diametre égal a environ 0,4 mm),
montre que les pores évidés se remplissent de solution exogene lors de la remise a pression
atmosphérique et que la solution, est expulsée lors de la remise sous vide. Il apparait donc que
I’immersion sous vide pulsé ne modifie les transferts de matiére que sur des structures
poreuses, dés lors que le diametre du pore est suffisant. Lorsque les pores sont de trop petite
taille, un phénomene de collapse survient probablement et bloque I’infiltration de la solution
dans la structure du produit.

I11.2.3. Présence et influence des gaz dans la viande et voies d'infiltration de la solution

D’apres Fito (1994), les gaz du produit jouent un rdle important sur les
mécanismes de transports de matiere observés en immersion sous vide pulsé de produits
végétaux. Ce role sera discuté ici dans le cas de produits animaux. L’extraction des gaz occlus
et/ou dissous de la viande ont montré que la viande de dinde dispose d’une réserve d’au moins
23 ml de gaz pour 100 g de viande (a pression atmosphérique et a 25 °C). L’analyse de ces
gaz ayant abouti a une composition assez proche de 1’air. Ces gaz peuvent étre d'origines
diverses. Tout d'abord, le réseau capillaire du muscle de dinde vidé de son sang (Byers et
Snyder, 1984; Kumoth et al., 1994 ; Snyder, 1995) est un réservoir potentiel de gaz occlus.
D'autre part, le dioxyde de carbone excrété en tres faible quantité (consommation des réserves
d'oxygene) par le muscle apres l'abattage (Jouve et al, 1991) et surtout les gaz de
l'atmosphere qui ont pu se dissoudre au contact de la viande exposée au milieu ambiant (Kilic
et Cassens, 1998) sont deux sources potentielles de gaz dissous.

Les essais réalisés au cours de cette étude ont montré qu’un dégazage préalable de
viande n’induisait pas de différence significative sur les transferts de matiére en immersion
sous vide pulsé par rapport au méme produit traité sans avoir été dégazé®®. La quantité de gaz
occlus et/ou dissous ne semble donc pas jouer un réle moteur prépondérant sur les
phénomenes observés en immersion sous vide pulsé. Ce constat n'est pas incompatible avec le
mécanisme envisagé. En effet, si le dégazage de la viande induit I'apparition de et/ou amplifie
la porosité de la viande, le fait qu'il ait été réalisé avant immersion sous vide pulsé ou pendant
le(s) premier(s) cycle(s) d'immersion sous vide pulsé n'a probablement pas d'influence sur ce
mécanisme. D'autre part, les mécanismes proposés attribuent un rdle important aux gaz
résiduels de la viande, qui permettent les phénoméenes d'expulsion de la solution occluse lors
de la mise sous vide et l'infiltration de la solution exogene lors de la remise a pression
atmosphérique.

L'infiltration de la solution le long des fibres musculaires de la viande est
compatible avec les observations réalisées par Gill et Pensey (1990) et Bruce et al. (1996), qui
ont mis en évidence l'apparition d'une porosité le long des fibres musculaires lors de la
cuisson d'une viande. C’est probablement au niveau de ces zones de plus faible cohésion que
se produit la déstructuration de la viande au cours des cycles de vide et I’augmentation de
porosité.

La notion de porosité de la viande ayant été éclaircie précédemment, la présence
de gaz occlus et/ou dissous dans la viande ayant été validée expérimentalement et le dégazage

% Cf. figures 11-50-I1.51
% Cf. figures 1.4 6-11.47
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des filets de viande ayant été constaté, 1'hypotheése de mécanismes hydrodynamiques de
substitution des gaz occlus et/ou dissous du produit par de la solution exogene dans les pores
devient envisageable. Cette hypothése est rendue d’autant plausible que la présence d’une
barriere physique, comme ’epimysium sur une face des filets, limite considérablement les
transferts de matiere en immersion sous vide pulsé, alors qu’elle ne perturbe pas les
mécanismes diffusifs en immersion a pression atmosphérique””.

I11.2.4. Approche dynamique des mécanismes

111.2.4.1. Infiltration de la solution dans les pores du produit

Les essais réalisés en solution colorée ont bien mis en évidence l'existence d'une
infiltration de la solution dans la viande™. Il n'est pas trivial d'envisager que la solution
occluse soit systématiquement évacuée du produit, par exemple par phénomene de collapse
des pores de la viande. En effet, on peut imaginer que I'¢lasticité de la viande est suffisante
pour refermer les pores, qui ont été formés lors de la mise sous vide et qui ont été remplis de
solution lors du rétablissement de la pression atmosphérique. Cependant, un tel phénoméne
est incompatible avec le gain de masse observé sur des produits traités en immersion sous
vide pulsé dans une solution faiblement concentrée. En effet, ce gain de masse est supérieur a
celui obtenu par immersion a pression atmosphérique’’.

Pourtant, les effets de I''mmersion sous vide pulsé sur les transferts de matiere ne
peuvent s'expliquer en totalité par le cumul de transferts diffusifs et de l'infiltration d'une
quantité de solution concentrée donnée dans la structure intime du produit. En effet, d'une part
on a montré que l'estimation de la masse de solution infiltrée nécessaire pour expliquer les
différences de gain en sel entre immersion sous vide pulsé et immersion a pression
atmosphérique était différente de I'estimation de la masse de solution infiltrée nécessaire pour
expliquer les différences de perte en eau dans les mémes conditions®®. D'autre part, la masse
de solution théoriquement infiltrée peut atteindre 25 kg/100 kg, ce qui est trés supérieur a ce
qu’une porosité de 1,7 % peut laisser présager. Enfin, l'effet du nombre de cycles sur la perte
en eau est tres différent de 'effet du nombre de cycles sur le gain en sel, toutes choses égales
par ailleurs”. C'est pourquoi il parait difficile d'expliquer les différences de transferts de
matiere entre immersion sous vide pulsé et immersion a pression atmosphérique par une seule
infiltration d'une quantité de solution dans les pores de la viande.

Le cas de I'immersion sous vide pulsé en conditions d’ébullition est intéressant
dans la mesure ou les fortes densités de coloration observées montrent que c’est en immersion
sous vide pulsé en conditions d’ébullition que la solution pénétre le plus a cceur du produit'®.
Cependant, cette profondeur d’infiltration ne se traduit pas par un gain en sel plus important.
Au contraire, le gain en sel obtenu en immersion sous vide pulsé en conditions d’ébullition est
plus faible que le gain en sel obtenu en immersion sous vide pulsé rapideml. Cependant, il

apparait que la relation liant densité de coloration et gain en sel en immersion sous vide pulsé

% Cf. figures I1.39-11.40
% Cf. tableau I1.14
°TCf. figure 11.24

% Cf. figures 11.25-11.26
» Cf. figures 11.34-11.36
'% Cf. tableau I1.14

19V Cf. figure 11.42
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en conditions d’ébullition est différente'” de celles obtenues en immersion & pression
atmosphérique, immersion sous vide pulsé lente et immersion sous vide pulsé rapide. Deux
hypotheses peuvent expliquer ce phénomene. Tout d’abord, on peut imaginer que la solution
infiltrée est expulsée des pores en immersion sous vide pulsé en conditions d’ébullition.
D’autre part, I’ébullition se traduit par un intense flux volumique de vapeur et de nombreuses
turbulences au voisinage du produit. On peut supposer que ces turbulences, liées au flux de
bulles de vapeur, perturbent le contact entre la surface du produit et la solution exogene et
diminuent les mécanismes diffusifs.

Nous constatons ainsi qu’au cours du procédé d’immersion sous vide pulsé, une
quantité de solution concentrée s’infiltre dans les pores du produit et reste prisonniere au
moins pour partie apreés remise a pression atmosphérique. Cependant, cette infiltration
n’explique pas a elle seule les différences entre les transferts de matiere observés en
immersion a pression atmosphérique et en immersion sous vide pulsé.

111.2.4.2. Contribution du phénomeéne de dilution de la solution infiltrée

Afin de rendre compte de ces différences, il est possible d'envisager le phénomene
suivant : les pores du produit sont infiltrés par la solution exogene pendant les phases des
cycles a pression atmosphérique. En conséquence de cette imprégnation, la surface d'échanges
entre le produit et la solution augmente. Cette surface est importante, ce qui doit avoir pour
conséquence que les échanges diffusifs survenant dans ce compartiment interne sont tres
rapides. C'est pourquoi, on peut supposer que la solution infiltrée se dilue rapidement. Cette
dilution ne peut probablement pas €étre compensée par diffusion du sel de la solution exogene
vers la solution infiltrée. En effet, le contact entre ces deux compartiments se limite a la
somme des diametres des pores en surface de la viande.

Dans le cas du saumurage de produits d’origine animale a pression
atmosphérique, une concentration en sel minimale est indispensable a 1’obtention d’une perte
en eau (Reay, 1936 ; Deng, 1977 ; Slabyj et al., 1987 ; Harfouch, 1990). Afin de mettre en
évidence les concentrations critiques annulant la variation de masse et la perte en eau, la
figure III.S représente les transferts de matiere obtenus en immersion a pression
atmosphérique sur des cubes de dinde de 2 cm d’aréte a différentes concentrations en sel dans
la solution. Il apparait que la perte en eau s’annule a partir de 184 g/kg et que la variation de
masse devient nulle a partir de 270 g/kg. On peut définir un régime d’hydratation lorsque la
concentration en NaCl de la solution est inférieure a 184 g/kg, un régime de déshydratation a
rendement massique positif lorsque cette concentration est supérieure a 184 g/kg et inférieure
a 270 g/kg et un régime de déshydratation a rendement massique négatif lorsque la
concentration en sel est supérieure a 270 g/kg.

En considérant que les modifications des transports de matiere en immersion sous
vide pulsé ne s’expliquent que par des phénomenes de diffusion interne de la solution infiltrée
dans le produit, I’estimation de la surface d’échange théoriquement mise en jeu varie
considérablement et devrait atteindre des valeurs de ’ordre de 6,6 fois la surface externe pour
expliquer a elle seule le phénomene. Le tableau III.1 regroupe en effet les estimations de la
géométrie des pores supposés cylindriques (rayon et longueur) mettant en jeu une surface

2 v . . . . . . . , ..
192" A densité de coloration identique, le gain en sel obtenu en immersion sous vide pulsé en conditions

d’ébullition est plus faible que pour les traitements d’immersion sous vide pulsé sans ébullition et d’immersion a
pression atmosphérique.
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d’échange inteme compatible avec I’estimation de la surface d’échange inteme établie dans le
tableau I1.11, en considérant que la porosité de la viande vaut 2 % et que le rayon des pores (r)
est négligeable devant leur longueur (I). Les rayons estimés varient de 20 a 1977 mm (1 a
100) et les longueurs de pores estimées varient de 0,11 a 123 m (1 a 1000). Ces résultats étant
tres variables, ils semblent invalider I’hypothése selon laquelle les différences entre
immersion sous vide pulsé et immersion a pression atmosphérique ne seraient explicables que
par une diffusion inteme entre les pores du produit et la solution occluse.
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Figure IIL.5. Effet de la concentration en NaCl de la solution sur la variation de masse (), la
perte en eau (O) et le gain en sel (x), obtenus aprés immersion de cubes viande de dinde (2 cm
d’aréte) pendant 4 heures a pression atmosphérique.

Tableau III.1. Estimation de la géométrie des pores permettant d’aboutir a I’augmentation de
surface nécessaire a I’explication des différences entre immersion sous vide pulsé et
immersion a pression atmosphérique par des mécanismes de diffusion inteme entre le produit
et la solution

Géométrie | Mode S A% AS r 1
(em?) (x10°m?) | (x10°m®) | (%) | (um) | (m)
2x2x2 |IVPI 2,40 8 +44| 303 | 0,55 |
2x2x2 |IVPr 2.4 8 +428| 31 52
2x2x2 |IVPr 2.4 8 +656| 20 123
7x5x2 [IVPI 11,8 70 +121 1977 | 0,11
7x5x2 |IVPI 11,8 70 +284| 83 64
7x5x2 |IVPI 11,8 70 +185| 128 27

A partir des dimensions estimées des rayons et longueurs des pores, il est possible
d’évaluer pour un rayon de pores donné le temps de contact entre la solution infiltrée et la
surface inteme des pores du produit nécessaire a 1’obtention d’une dilution suffisante pour
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modifier le sens des transferts de matiere (voir annexe 9.1). Notons que les transferts d’eau
ont été négligés dans ce calcul, mais que leur contribution diminuerait encore les temps de
traitement nécessaires, puisque le transfert initial de I’eau du produit vers la solution dilue
encore plus la saumure infiltrée. Les calculs (annexe 9.2) montrent que pour des rayons de
I’ordre de 10~ m, 120 a 140 secondes de mise en contact suffisent pour diluer la solution
infiltrée jusqu’a 270 g/kg, valeur pour laquelle la perte en eau et le gain en sel sont égaux.
Apres 190 a 270 secondes, la concentration en sel de la solution infiltrée devient égale a 184
g/kg, valeur pour laquelle la perte en eau s’annule. Enfin, aprés 450 a 460 secondes, la
concentration de la solution occluse atteint 50 g/kg. Dans ces conditions de concentration, les
transferts entre la solution occluse et la surface inteme des pores du produit correspondent a
un fort gain en eau et un faible gain en sel. Pour des pores présentant un rayon de 1’ordre de
10" m, les concentrations de 270, 184 et 50 g/kg sont atteintes en moins de 5 secondes, pour
une viande présentant des teneurs en sel initiales de 0 a 100 g/kg. Pour des pores de rayon
inférieur, la solution infiltrée atteint quasi instantanément des niveaux de dilution
extrémement élevés. Les rayons des pores ayant été estimés entre 2x107 et 2x10” m, les
concentrations critiques de 270 et 184 g/kg sont atteintes en quelques secondes pour la plupart
des pores et au maximum en quelques minutes pour les pores les plus larges. L’ordre de
grandeur de ces valeurs est inférieur (ou au pire égal) aux valeurs de t; (durée du maintien a
pression atmosphérique). Dans ces conditions, le phénomene de dilution de la solution
infiltrée dans les pores de la viande doit théoriquement se produire.

On remarque néanmoins que le rapport cyclique (rapport entre la durée de
maintien du vide et la durée de maintien a pression atmosphérique au cours d’un cycle)
influence notablement les transferts de matiere. Ainsi, la diminution de la perte en eau et
'augmentation du gain en sel caractéristiques de I''mmersion sous vide pulsé sont favorisés
lorsque la phase de traitement sous vide est longue et lorsque la phase complémentaire de
traitement a pression atmosphérique est courte'”. En imaginant que la solution ne reste pas
prisonniére du produit, les différences entre immersion sous vide pulsé et immersion a
pression atmosphérique ne s'expliqueraient que par un phénomene de dilution de la solution
occluse qui modifierait les transferts de matiere diffusifs a I'intérieur du produit. Aussi, ces
transferts ne pouvant étre réalisés que pendant la phase du cycle a pression atmosphérique, la
durée de cette phase favoriserait la dilution de la solution occluse. En conséquence, si la
solution ne reste pas occluse dans le produit, le rapport cyclique devrait avoir un effet
exactement opposé sur les transferts de matiere par rapport a ce qui est observé. Cependant, il
convient de noter que le dégazage et la désorption des gaz dissous pendant la phase sous vide
sont susceptibles de déstructurer la viande. L’effet de ce phénomeéne sur les transports de
matiere est peut étre beaucoup plus fort que 1’effet de la dilution.

Ainsi, ’'intervention de ce phénoméne de dilution de la solution infiltrée est
probable et la dilution de la solution infiltrée s’opere trés rapidement. Ce phénomeéne
n’explique pas a lui seul les différences obtenues entres les transferts en immersion sous vide
pulsé et en immersion a pression atmosphérique. Néanmoins, il intervient trés probablement
en cours d’immersion sous vide pulsé.

Cependant, les essais réalisés en immersion sous vide pulsé sans phases
stationnaires ayant conduit a des transferts de matiere intermédiaires entre ceux obtenus en
. . . , , . . . . , . 104
immersion sous vide pulsé lente et ceux observés en immersion a pression atmosphérique

il apparait que la mise en ceuvre de phases stationnaires sous vide et/ou a pression

' Cf. figures 11.37-11.38
% Cf. tableau I1.13
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atmosphérique joue un rdle important dans les mécanismes de transport. D’une part, pour une
durée d’une heure, S cycles de 12 minutes sont mis en jeu en immersion sous vide pulsé lente
contre 28 en immersion sous vide pulsé sans phases stationnaires. D’autre part, le nombre de
cycles a un effiet favorable sur les mécanismes d’immersion sous vide pulsé. C’est pourquoi,
on aurait pu s’attendre a une nette augmentation des transports en immersion sous vide pulsé
sans phases stationnaires, allant dans le sens d’une augmentation du gain en sel et d’une
diminution de la perte en eau. Un tel résultat eut conforté I’hypothése selon laquelle les
différences de transferts de matiere observés en immersion sous vide pulsé ne sont
attribuables qu’a un phénomene d’infiltration progressive d’une quantité de solution, quantité
d’autant plus forte que le nombre de cycles est plus ¢éleve.

L’ensemble de ces observations conduit a considérer que les modifications des
transports de matiere en immersion sous vide pulsé mettent en jeu I’infiltration et le maintien
de la solution infiltrée dans le produit. Néanmoins, ce seul phénomene n’expliquant pas a lui
seul I’ensemble du corpus expérimental, la mise en jeu de phénomenes diffusifs entre la
surface interne du produit et la solution occluse est probable. Cependant, les travaux réalisés
ne permettent pas encore de chiffrer précisément les contributions respectives de ces deux
phénomeénes.

II1.2.5. Proposition d’un modéle de représentation

Le tableau III.2 regroupe ’ensemble des variables de contrdles et parametres
intrinséques au produit recensés comme intervenant dans le procédé d’immersion sous vide
pulsé ainsi que les mécanismes et contributions proposés. La figure II1.6 regroupe le modele
de représentation que nous proposons afin d’expliquer les phénomenes observés en
immersion sous vide pulsé ainsi que les mécanismes qui les conditionnent. Tout d’abord, le
produit est immergé dans la solution en début de traitement (étape 0). Puis, la mise sous vide
du premier cycle d’immersion sous vide pulsé¢ diminue la pression exteme et conduit a une
expansion des gaz des pores et a une désorption des gaz dissous et ainsi a la formation d’une
phase gazeuse (étape 1). Ces gaz quittent les pores de la viande tant que la pression intérieure
n’est pas égale a la pression extérieure. Il est probable que, d’un cycle a ’autre, les gradients
de pression appliqués au niveau des pores induisent une déstructuration progressive de la
viande et un accroissement du volume disponible des pores (€tape 2), voire la formation de
nouveaux pores fonctionnels (altemative 1). L’agitation entretenue par un dégazage modéré
est susceptible de favoriser les transferts de matiere externes par diffusion. Cependant, il est
possible que les perturbations occasionnées par un tres fort dégazage, en particulier en
conditions d’ébullition, limitent le contact entre la surface du produit et la solution, ce qui
aurait au contraire pour conséquence une diminution des échanges extermes diffusifs. Lorsque
la pression atmosphérique est rétablie, les gaz des pores sont comprimés sous ’action de la
pression exteme jusqu’a ce que les pressions intemes et externes soient €quilibrées. Du fait de
la compression des gaz résiduels présents dans les pores, un volume de solution s’infiltre dans
les pores (étape 3). Néanmoins, cette infiltration est conditionnée par la taille des pores sous
vide et le comportement rhéologique de la matrice viande, qui peut induire des phénomenes
de collapse sur des pores de petite taille (altemative 2). Pendant la phase de maintien de la
pression atmosphérique, des transferts diffusifs d’eau et de sel se produisent entre la solution
infiltrée et la surface des pores du produit. Tout d’abord, la solution infiltrée étant concentrée,
le sel de la solution diffuse dans la viande alors que 1’eau du produit diffuse vers la solution
(étape 3). La conséquence de ces transferts diffusifs internes est une dilution tres rapide de la
solution infiltrée. Cette dilution induit une modification progressive des transferts de matiere
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entre la solution infiltrée et la surface des pores du produit. Dans ces conditions, les transferts
diffusifs de sel et d’eau diminuent. Lorsque la concentration critique de 184 g de sel par kg de
solution infiltrée est franchie, le flux d’eau s’inverse. Macroscopiquement, on peut considérer
que les tissus internes de la viande gagnent a la fois de I’eau et du sel (étape 4). Enfin, lorsque
le cycle suivant commence, la mise sous vide se traduit par une nouvelle expansion des gaz
résiduels des pores, ce qui a pour conséquence 1’expulsion de la solution infiltrée (étape 1).
Pendant tout le déroulement de ces phénomenes, les transferts diffusifs entre la surface
externe du produit et la solution se sont déroulés comme en immersion a pression
atmosphérique. Lorsque le procédé est interrompu en phase 4 du n-iéme cycle, le produit
retient tout ou partie de la solution infiltrée.

S’il est encore un peu tot pour proposer un modele pertinent permettant de décrire
ces phénomenes, I’'immersion sous vide pulsé¢ peut déja étre assimilée a la somme de trois
mécanismes :

e Diffusion entre la solution externe et la surface externe du produit

e Infiltration d’un volume de solution dans la structure de la viande

e Diffusion en conditions de concentration décroissante entre la solution infiltrée et la
surface interne des pores du produit.

La diffusion exteme, dont la force motrice est la différence de concentration,
représente 44 % du gain en sel. L'infiltration, dont la force motrice est la différence de
pression, représente 37 % du gain en sel. Enfin, la diffusion interne, qui associe la différence
de pression a la différence de concentration comme force motrices, représente 19 % du gain
en sel.

Ces résultats confirment le principe d’infiltration d’un volume de solution du
modele proposé par Fito (1994)'%. Cependant, le modele de Fito (1994) a été validé dans le
cas du traitement de produits végétaux a forte porosité et pour des cycles vide-pression
atmosphérique assez lents. Cette étude étend le modele d’infiltration de Fito a des produits
animaux peu poreux et dans le cas de cycles courts. Enfin, les résultats de ce travail ont
conduit a proposer d’ajouter un nouveau mécanisme au modele, en identifiant la dilution de la
solution infiltrée comme facteur influengant les transports de matiere en immersion sous vide
pulsé.

Certaines questions n’ont pas €té résolues. Nos connaissances sur certains aspects
de I'immersion sous vide pulsé sont encore assez minces. C’est le cas en particulier de la
structure et du comportement mécanique des pores, de I’évolution de la porosité au cours des
cycles, des voies d’infiltration de la solution, du comportement des bulles de gaz dans la
structure et de leur effet sur les zones de faiblesse du muscle et des contributions des
phénomenes d’infiltration et de dilution de la solution infiltrée.

195 Cf. figure 1.7
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Tableau III.2. Les variables de commande du procédé d’immersion sous vide pulsé, leurs effets sur les transferts de maticre et les mécanismes

proposés pour expliquer leur action

Variables et
parametres non controlés

Description de I’effet sur les transports de matiére et
mécanisme proposé

Contribution

Variables de commande

Pression résiduelle

Dégazage des pores
Déstructuration de la viande

Entre 100 et 20 kPa, le volume de
solution retenu par la viande augmente
de 184 %

Température

Augmente GSt

+ 78 % en IVP contre + 38 % en IPA

Vide continu

Pas d’effet

Pas d’effet

Nombre de cycles

Renouvellement de la solution infiltrée
Déstructuration de la viande
Augmentation progressive de la porosité

Le premier cycle explique 70 % de PE
mais seulement 18 % de GSt

t
Rapport cyclique ( t_l )

3

Controle de I’effet du vide (déstructuration)
Controle de la durée de la phase de mise en contact de la
solution infiltrée avec la surface inteme des pores

Diminution de PE et augmentation de
GSt pouvant aller jusqu’a
respectivement 85 % et 40 %

Maintien des phases stationnaires

Mise en contact de la solution infiltrée avec la surface interne
des pores

Peuvent expliquer respectivement 75 %
et 40 % des variations de GSt et PE

Rampes (tpet t;)

Controle de I’effet du vide (déstructuration)

Peuvent multiplier par 5 la profondeur
d’infiltration, par 12 I’effet de I’'IVP sur
GSt et diminuer de 70 % l’effet de I'IVP
sur PE

Ebullition

Déstructuration poussée de la viande
Perturbations de la diffusion entre la solution et la surface
externe du produit

Peut augmenter de 39 % la profondeur
d’infiltration, diminuer de 65 % 1’effet
de I’IVP sur GSt et diminuer de 28 %
I’effet de I'IVP sur PE
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Parameétres non controlés

Description de I’effet sur les transports de matiére et
mécanisme proposé

Contribution

Parametres intrinseques au produit

Présence d’epimysium sur une face

Barriere physique limitant I’infiltration

Diminue de 50 % et de 75 % 1’effet de
I’IVP sur PE et sur GSt

Taille des pores

Influence I’infiltration de la solution (collapse des pores trop
petits)
Influence les phénomenes de dilution de la solution infiltrée

Pas d’effet de I’IVP sur une structure
non poreuse

Pas de pénétration de la solution dans
des pores non évidés de petite taille

Quantité de gaz

Influence faible de I’ensemble des gaz

Seule le pool de gaz résiduel de la viande joue le role moteur
essentiel, en autorisant par son expansion et sa compression
’expulsion et I’infiltration de la solution infiltrée

Pas d’effet d’un dégazage partiel sur
I’IVP

Effet maximum de UIVP sur les transferts de matiere

Sur le rendement massique

108 % d’IPA

Sur le gain en sel

229 % d’IPA

Sur la perte en eau 76 % d’IPA

Principaux phénomenes en IVPI (estimations basées sur la base des essais comparatifs entre IVPsps, IVPI et IPA) contribuant au gain en sel
Diffusion exteme 44 %

Infiltration 37 %

Diffusion inteme 19 %
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Immersion initiale Phase sous vide Phase a pression atmosphérique Pression atmosphérique

— Pression sous vide

Vers le cycle suivant=

Etape 3 4

Alternative 1

1 Viends

Le pore étant fermé, la solution ne s’infiltre pas

Alternative 2

Vers le cycle suivant

Figure I11.6. Modele de représentation des mécanismes impliqués dans le procédé d’immersion sous vide pulsé
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II1.3. Domaines d’application et limites des procédés de déshydratation-
imprégnation par immersion en solution ternaire a pression atmosphérique
et d’immersion sous vide pulsé

III.3.1. Les limites physiques du procédé de déshydratation-imprégnation par
immersion pour le salage et le séchage simultanés de produits carnés

Le procédé de déshydratation-imprégnation par immersion a basse température et
en solutions temaires (eau, sel, sirop de glucose de DE21) permet d’induire une forte
déshydratation lorsque la concentration en solutés est élevée. Il autorise également un salage
relativement contrélé du produit. Aussi, peut-il constituer une alternative intéressante aux
traitements actuels de salage-séchage de produits camés. Le domaine physique des
applications potentielles du g)rocédé de déshydratation-imprégnation par immersion est
représenté sur la figure 1.7'%, qui croise les teneurs en sel et en eau finales de produits de
salaison typiques, en y superposant les teneurs en sel et en eau finales qui peuvent étre
obtenues par déshydratation-imprégnation par immersion sur de la viande de dinde. Les
conditions opératoires (activité de ’eau des solutions et temps de traitement minimum)
figurent également sur ce schéma, ainsi que les potentialités du procédé d’immersion sous
vide pulsé.

Dans l’optique d’une maitrise technologique du procédé de déshydratation-
imprégnation par immersion, notre analyse permet de dégager deux idées concemant
I’utilisation des solutions mixtes.

e La premiere conceme les opérations de concentration du produit, ou se trouve recherchée
une forte déshydratation avec limitation maximale de I’entrée de soluté. Dans ce cas, le
meilleur compromis serait obtenu en immergeant le produit dans une solution composée
exclusivement de solutés de forte masse molaire (ici, le sirop de glucose) et de
concentration élevée.

e La seconde fait référence au contrdle possible de I’entrée du soluté de formulation. En
jouant sur les concentrations, on peut réaliser une incorporation controlée du soluté de
faible masse molaire (ici, le sel) a finalités fonctionnelles et/ou organoleptiques.

' Cette figure a été réalisée en déterminant, sur ’ensemble du domaine de concentrations du plan
d’expériences, les Aw, pertes en eau et gains en sel correspondant. Les transferts ont été traduits en composition
finale en eau et en sel des produits transformés. Chaque point du domaine pouvant étre obtenu par différentes
conditions expérimentales, on a optimisé ces points en sélectionnant la solution de plus faible Aw et le temps de
traitement le plus bref permettant d’aboutir au couple (teneur en eau, teneur en sel) donné. Les fleches DII et [VP
ne figurent qu’a titre illustratif pour donner I’orientation générale de ces deux procédés en termes de produits
finis.
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Cependant, la perte en eau et le gain en sel ne sont pas totalement indépendants.
De fortes concentrations en sirop de glucose sont indispensables pour induire une
déshydratation importante. Ainsi, I’effet barriere de la concentration en sucres sur le gain en
sel rend-il impossible la formulation d’un produit a la fois tres fortement déshydraté (teneur
en eau inférieure a 30 %) et trés peu salé (teneur en sel inférieure a 5 %), comme par exemple
certains produits tropicaux de type Kilichi ou Biltong.

II1.3.2. Influence des propriétés des solutions sur la conduite du procédé de
déshydratation-imprégnation par immersion

L’exploitation de nos données expérimentales de masse volumique, viscosité
dynamique et activité de 1’eau des solutions temaires eau-sel-sirop de glucose a permis de
proposer un jeu de corrélations simples a mettre en ceuvre pour estimer ces grandeurs thermo-
physiques sur un large domaine de concentrations en NaCl (0 a 350 g/kg d’eau) et de sirop de
glucose (0 a 1900 g/kg d’eau). A 25 °C, la masse volumique, la viscosité dynamique et
I’activité de 1’eau sont prédites respectivement a 0,47 %, 1,73 % et 2,37 %.

Le comportement de ces solutions est trés similaire a celui de solutions temaires
eau-sel-saccharose comme le montre sa comparaison avec Bohuon et al. (1997). Ces solutions
temaires eau-sel-sirop de glucose ont un comportement newtonien, y compris a haute teneur
en matiere seche (70 kg de solutés/100 kg de solution). En revanche, leurs viscosités
dynamiques sont nettement supérieures a celles constatées dans le cas des solutions eau-sel-
saccharose et peuvent atteindre 36 Pas a 10 °C, contre 0,8 Pa.s pour les solutions eau-sel-
saccharose.

La forte viscosité des solutions est un facteur limitant pour la plupart des
méthodes de régénération, filtration frontale, sur adjuvant ou sur membranes. D’autre part,
une fois I’étape d’élimination des composés indésirables et d’épuration microbiologique
réalisée, la composition de la solution doit étre réajustée a sa valeur initiale. En effet, la perte
en eau subie par le produit se traduit par une dilution de la solution et le gain en solutés subi
par I’aliment augmente ce facteur de dilution de fagon différentielle pour les solutés. Dans le
cas des solutions temaires eau-NaCl-DE2I, la composition de la solution ne peut pas étre
déduite directement, la concentration en sirop de glucose n’étant pas mesurable. Cependant, le
volume de solution et sa concentration en chlorures peuvent étre aisément mesurés. Une
troisieme mesure de masse volumique permiet de déterminer la composition de la solution.
Une méthode de réajustement basée sur ce principe est proposée en annexe 8.

En outre, d’un point de vue technologique, les outils prédictifs proposés nous
donnent les moyens d’apprécier les contraintes pratiques imposées par ’utilisation de telles
solutions, non plus seulement sur la base de I’optimisation des seuls transferts de matiere.

En effet, s’il est physiquement possible d’obtenir par déshydratation-imprégnation
par immersion des produits fortement déshydratés (teneur en eau inférieure a 55 %) et
légerement salés (teneur en sel entre 2,5 et S %), comme le jambon sec, les conditions
opératoires permettant d’aboutir a ce type de produits sont hasardeuses en termes de sécurité
des aliments, comme le montre la figure III.7 En effet, seules des solutions tres concentrées en
sirop et tres faiblement concentrées en sel autorisent la formulation de produits de ce type. De
telles solutions sont particulierement instables du fait de leur faible Aw, dans la mesure ou les
sirops de glucose de DE21 contiennent des sucres de tres forte masse molaire. Afin d’illustrer
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ces propos, le tableau III.3 présente les propriétés des différentes solutions optimisées afin de
contretyper les produits du commerce choisis pour la validation du plan d’expériences. La
masse molaire la plus représentative des sucres entrant dans la composition de ces sirops est
¢gale a 1007 g/mol. La molalité en sucres des solutions est donc relativement faible devant
celles des solutions temaires de type eau-sel-saccharose. Aussi, a concentrations égales,
’activité de I’eau des solutions eau-sel-sirop de glucose est-elle plus élevée que ’activité de
I’eau des solutions eau-sel-saccharose'’’. C’est pourquoi, une forte concentration en sel dans
les solutions eau-sel-sirop de glucose est indispensable pour éviter la prolifération des micro-
organismes. D’autre part, des temps de séjour élevés dans ces solutions sont indispensables a
la conduite du procédé, ce qui augmente encore plus le risque microbiologique (pathogenes et
germes d’altération). En effet, de par leur richesse en sucres, ces solutions restent hautement
fermentescibles.

Tableau III.3. Activités de I’eau, masses volumiques et viscosités dynamiques estimées a
10°C pour les solutions permettant de contretyper les produits du commerce choisis pour la
validation du plan

Produit Conditions opératoires de DII Aw p n
Cy C,u Durée (kg/m3) (mPa.s)
Filet fumé 119 766 2h02 0,920 1248 60
Bacon 304 1026 1h22 0,800 1338 292
Magret 59 1900 24h 0,910 1329 6485
Jambon sec 56 1751 67h25 0,918 1319 3462

L’identification de ces contraintes technologiques conduit a proposer des
conditions sur les solutions mises en ceuvre en déshydratation-imprégnation par immersion.
La figure III.8 représente les activités de 1’eau et la viscosité dynamique relative de
I’ensemble des solutions temaires eau-sel-sirop de glucose étudiées. Sur I’ensemble de ces
solutions, seules celles qui présentent a la fois une activité de 1’eau inférieure ou égale a 0,85
et une viscosit¢ dynamique inférieure a 410 mPa.s peuvent étre considérées comme
«rationnellement» utilisables en déshydratation-imprégnation par immersion, malgré le
caractere subjectif de cette définition.

Des lors, 1l est possible de redéfinir le domaine rationnel d’application du procédé
de déshydratation-imprégnation par immersion, en tenant compte des contraintes physiques
liées au procédé et des contraintes technologiques d’activité de 1’eau et de viscosité des
solutions utilisées. La figure II1.9 reprend les résultats de la figure III.7 et tient compte
¢galement des contraintes technologiques pour redéfinir le domaine d’application de la
déshydratation-imprégnation par immersion. Dans ces conditions, 1’intérét de I’immersion
sous vide pulsé comme procédé de formulation ressort encore plus.

7 En solution ternaire [NaCl]=350 g/kg et [Sucre]=1700 g/kg, la molalité en sucre et I’Aw varient
respectivement de 1,69 a 5 et de 0,761 a 0,704, selon que le sucre est un sirop de glucose de DE21 ou du
saccharose.
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(3) [NaCl] = 350 g/kg et [DE21] = 1900 g/kg
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(5) [NaCl] = 205 g/kg et [DE21] = 1000 g/kg
(6) [NaCl] =350 g/kg et [DE21] = 1000 g/kg
(7) [NaCl] = 350 g/kg et [DE21] = 0 g/kg

Enfin, i convient de proposer quelques idées pour étendre le domaine
d’application rationnelle de la déshydratation-imprégnation par immersion. La principale
contrainte est liée au fait que la solution concentrée ternaire doit :

étre la moins visqueuse possible,

présenter le plus faible pouvoir sucrant possible,
conserver un bon potentiel de déshydratation,
développer un eftet barriere sur I’imprégnation en sel,
présenter une faible activité de ’eau

Or, ces contraintes sont relativement contradictoires entre elles. En eftet, a
concentration massique €gale, I’utilisation d’un sucre de faible masse molaire tend a diminuer
la viscosité et ’activité de I’eau, mais a augmenter le pouvoir sucrant et a diminuer le
potentiel de déshydratation, par rapport a des solutions formulées a I’aide de sucres de masse
molaire plus importante. Cependant, les pouvoirs sucrants du maltose et du DE21 sont
respectivement 2,3 et 4,5 tois plus faibles que celui du glucose (Dziedzic et Kearsley, 1984).
Afin de formuler la solution ternaire la plus adaptée, on peut dores et déja imaginer que
I'utilisation d’un sucre de type malto-triose ou G4 a de bonnes chances de constituer le
meilleur compromis. En prenant le probleme diftéremment, un sirop de glucose débarrassé
des sucres de faible masse molaire* constituerait également une alternative intéressante.

* ILes technologies membranaires permettraient de réaliser cette séparation.

139



Discussion

25 ——
| : | _72h
20. ‘ : ucané (fat) . 3 8 h

:\; j ‘ T orue de Fécamp

° PPt e ./4 h

t—g 15 | 5 g —/) R /10 h 30-min

= |

3 Ciarque s4 XIVR

g Kaddid /

= 10 e ) | M

g ‘ Jambon sec Jambon / \ i

g \ Pastirma vieux sdc  Jae o 72 min

5 | o = Country gsec Carne dekl
‘ @ Boucané (boucan) Viande d& - ) Jambon d'York
\ Grisons . Sauworhac g avant cuisso
| Ma'lgre'( fumé e o Py
Kilichi . Biltong séché Ja,'\'{‘m" ]
0 - Py ! d'York |
Viande de
O 1 O 20 30 40 50 60 70 dinde crue 80

Teneur en eau finale (%)

Légende
Domaine d’application du procédé de DIl ]  Produits de salaison ® Poirits obtenus en IVP ®
Temps de traitement en DII Temps de traitement en [VP

Figure I1L.9. Domaine d’application et limites technologiques et physiques des procédés de DII et d’IVP appliqués a des filets de viande de
dinde de 2 cm d’épaisseur a 10 °C .

140




Discussion

I11.3.3. Intéréts du procédé d'immersion sous vide pulsé

Comme le montre la figure III.9 l'utilisation du vide pulsé permet d'¢élargir les
possibilités de la déshydratation-imprégnation par immersion. En effet, a pression
atmosphérique, l'obtention d'un fort gain en solutés et d'une faible perte en eau implique la
mise en ceuvre de solutions tres faiblement concentrées, ce qui pose d'importants problemes
microbiologiques. L'utilisation de I'immersion sous vide pulsé permet de limiter la perte en
eau tout en augmentant notablement — jusqu’a + 22 % en immersion sous vide pulsé lente et
jusqu’a + 90 % en immersion sous vide pulsé rapide - le gain en solutés de produits, tout en
diminuant les risques microbiologiques. En effet, I'immersion sous vide pulsé€ permet d'utiliser
des solutions fortement concentrées et de diminuer les temps de traitement, comme le montre
la figure II1.9. Une des limites identifiées du procédé de déshydratation-imprégnation par
immersion peut ainsi étre contournée en appliquant un vide pulsé.

D’autre part, de nombreuses molécules intéressantes pour la formulation de
produits carnés ont des coefficients de diffusion tres faibles. Ainsi, certaines enzymes
protéolytiques, comme la papaine, sont utilisées pour attendrir la viande. Cependant,
lorsqu’un muscle est immergé dans une solution contenant de la papaine, cette dernicre ne
pénetre que tres lentement, a moins d’un millimetre par heure (DeVitre & Cunningham,
1985), ce qui conduit a des produits tres peu uniforimes, pouvant étre trop attendris en surface
et trop durs a cceur (Fry et al,, 1966). C’est pourquoi I’injection de papaine par voie
intraveineuse ante-mortem (Haleem et al., 1970) ou bien par voie intramusculaire post-
mortem (Prusa et al., 1981) se sont substituées a I'immersion. Cependant, il semble que la
papaine soit incapable de pénétrer dans les cellules non déstructurées dans des conditions
physiologiques (Brooks et al., 1985).

De méme, de nombreuses enzymes endogenes des muscles, protéolytiques et
lipolytiques, interviennent dans la formation de la flaveur caractéristique des produits de
salaison (Toldra et al., 1997 ; Toldra et Flores, 1998). L’activité de ces enzymes dans les
produits de salaison dépend en particulier des agents de salaison utilisés et de leur
concentration (annexe 10). L’adjonction d’enzymes exogenes dans la mélée avant embossage
des produits de type saucisson a été proposée (Naes et al., 1995 ; Diaz et al., 1996 ; Zapelena
et al., 1997 ; Ansorena et al., 1998, Zapelena et al., 1998) et appliquée industriellement
(Zalacain et al., 1997), dans la mesure ou cette addition d’enzymes accélere notablement la
maturation des produits. Dans de telles conditions, le temps de maturation peut étre divisé par
deux (Beate et al., 1996). Si ’addition de ces enzymes dans la mélée utilisée dans le procédé
de fabrication des saucissons ne pose aucun probléme, leur utilisation comme accélérateur de
maturation dans le cas de picces de viandes enticres pose plus de problemes.

La méme problématique intervient dans le cas de I’adjonction de micro-
organismes de type starters de fermentation ou de maturation. En effet, dans le cas des
saucissons, les bactéries utilisées ont plusieurs roles, certaines souches étant utilisées pour
leur activité fermentaire et d’autres étant ajoutées pour leur action sur la flaveur.
L’inoculation par injection de starters microbiens, comme Lactobacillus plantarum,
Pediococcus cerevisiae ou Staplylococcus epidermis dans des pieces de porc a été proposée
pour améliorer la qualité organoleptiques des jambons secs ainsi fabriqués (Bartholomew et
Blumer, 1980). De méme, Leroi et al. (1996) proposent d’inoculer des filets de saumons
fumés avec des bactéries lactiques, afin d’améliorer la flaveur des produits et d’augmenter
leur durée de vie.
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Il existe également des mélanges complexes de molécules, utilisés en formulation
de produits camés et présentant un large spectre de masses molaires. Les coefficients de
diffusion de ces constituants peuvent étre tres différents. Aussi, apres diffusion, toutes les
molécules du mélange n’auront-elle pas diffusé de fagon identique dans le produit. C’est le
cas en particulier de la fumée (Gilbert et Knowles, 1975) et des ardbmes liquides naturels de
fumée (Guillen et Ibargoita, 1996), des jus de fruits ou du vinaigre utilisés en marinage, et
plus généralement des mélanges d’épices.

Dans I’ensemble de ces cas pour lesquels la formulation est limitée par la lenteur
ou I’absence des phénomenes diffusifs et/ou par la complexité des mélanges de molécules
mises en jeu, l’immersion sous vide pulsé¢ peut offrir une alternative aux procédés
traditionnels, en autorisant une formulation rapide et directe a cceur des aliments. Le procédé
d’immersion sous vide pulsé est un outil intéressant dans la Conception Assistée des Aliments
et peut trouver de nombreuses applications dans la formulation complex¢ de produits
nouveaux, comme les « alicaments », ou dans la mise au point de méthodes alternatives.
Ainsi, la formulation de morceaux de viande a I’aide d’une saumure de salaison, enrichie en
protéines a fort pouvoir coagulant, pourrait éviter le malaxage déstructurant des morceaux, en
leur conférant une bonne capacité de coagulation thermique, indispensable a la fabrication de
jambons restructurés.

Enfin, P'immersion sous vide puls¢ de viande dans une solution ternaire
concentrée eau-sel-sirop de glucose pourrait avoir pour conséquence une augmentation de la
vitesse de déshydratation du produit, sous réserve que l’infiltration d’une solution plus
visqueuse dans les pores de la viande reste possible. En optimisant alors le procédé de fagon a
favoriser les échanges internes, sans laisser le temps a une trop forte dilution de la solution
infiltrée de se produire, la déshydratation pourrait étre accélérée par augmentation de la
surface d’échanges entre la viande et la solution et par infiltration d’un volume de solution
présentant une forte teneur en matiere seche.

II1.3.4. Le séquencage des opérations pour développer les potentialités de la
déshydratation-imprégnation par immersion et de I’immersion sous vide pulsé

On a montré que I’immersion sous vide pulsé permettait d’induire tres rapidement
des transferts de matiere difficiles, voire impossibles a obtenir en déshydratation-
imprégnation par immersion, et en mettant en jeu de solutions stables. Néanmoins, 1’obtention
de produits treés déshydratés et tres peu salés, de type Kilichi ou Biltong, reste impossible en
une seule opération de déshydratation-imprégnation par immersion ou d’immersion sous vide
pulsé. C’est pourquoi, le séquengage d’opérations de déshydratation-imprégnation par
immersion et d’immersion sous vide pulsé est une solution possible pour contourner cette
difficulté. La mise en ceuvre successive d’opérations de déshydratation-imprégnation par
immersion ou d’immersion sous vide pulsé de durées variables et dans des solutions de
composition et de concentrations variables permettrait de couvrir une gamme de situations
plus large pour formuler les produits plus souplement et plus efficacement. D’autre part, la
mise en ceuvre d’un tel séquengage est éventuellement susceptible de diminuer les temps de
fabrication de produits formulables en une seule opération.
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Ce séquencage revient a mettre en ceuvre une étape de formulation, par
déshydratation-imprégnation par immersion ou immersion sous vide pulsé et une étape de
déshydratation. L’ordre de ces étapes joue un rdle important. En effet, si [’étape
d’imprégnation est réalisée en premier, par déshydratation-imprégnation par immersion ou par
immersion sous vide pulsé, un phénomene de relargage partiel du soluté d’imprégnation dans
la solution de déshydratation mise en jeu lors de la seconde immersion. Ce relargage aurait
pour conséquence de diminuer le gain en soluté du produit et d’augmenter la concentration en
soluté de la solution. Ce probléme peut étre contourné en optimisant la concentration de la
solution de déshydratation en soluté d’imprégnation, afin de limiter au maximum ce relargage
(Saurel, 1993).

D’autre part, si I’étape d’imprégnation intervient apres I’étape de déshydratation,
les performances d’imprégnation de la seconde opération seront moins bonnes, du fait de la
diminution de la surface d’échange liée a la rétraction du produit et de la formation durable de
la « membrane dense » a I’interface inteme entre le produit et la solution pendant la premicre
phase de déshydratation (Saurel, 1993).

Afin d’illustrer cette hypothese, la figure II1.10 montre qu’on peut atteindre a
partir de viande de dinde un produit présentant la composition de la morue de Fécamp en
appliquant une déshydratation-imprégnation par immersion de 34 heures. Le calcul montre
que la solution concentrée optimale contient 350 g/kg de NaCl et 30 g/kg de DE21. Une telle
solution appartient au domaine des solutions optimales. Néanmoins, il est possible de
séquencer 1’opération en une immersion sous vide pulsé d’une demi-heure en solution saturée
en sel, suivie d’une déshydratation-imprégnation par immersion en solution ternaire.
L’opération d’immersion sous vide pulsé permet d’atteindre rapidement une forte teneur en
sel et I’opération de déshydratation-imprégnation par immersion poursuit la déshydratation,
tout en maintenant un transfert de sel tres léger. Nous ne disposons pas de modele permettant
de prédire quel sera le comportement d’une viande pré-salée et légerement déshydratée dans
une solution termnaire. Cependant, en partant de la viande de dinde fraiche comme produit
initial, la teneur en eau finale de la morue de Fécamp peut étre atteinte en 19 heures dans une
solution contenant 250 g/kg de NaCl et 1000 g/kg de sirop de glucose. Notons que les deux
solutions mises en jeu appartiennent également au domaine des solutions optimales. En
émettant 1’hypothese (peu probable) selon laquelle la viande pré-traitée se comporterait
comme la viande fraiche, cette teneur en eau finale peut étre atteinte en 3 heures. Cette
estimation grossiere nous permet néanmoins d’encadrer le véritable temps de traitement de la
seconde opération. Aussi, si 34 heures de traitement par déshydratation-imprégnation par
immersion sont nécessaires a la formulation de morue de Fécamp, le méme produit peut étre
atteint beaucoup plus rapidement en séquengant immersion sous vide pulsé et déshydratation-
imprégnation par immersion (3h30 a 19h30).

De méme, I’obtention en une seule opération de déshydratation-imprégnation par
immersion d’un produit de type jambon sec vieux (figure II1.10) n’est possible qu’en 50 a 66
heures, en mettant en jeu des solutions présentant une forte activité de 1’eau (0,88 a 0,91).
Cependant, on peut réaliser tout d’abord une immersion sous vide pulsé¢ de 72 minutes dans
une solution saturée en sel, suivie d’une déshydratation-imprégnation par immersion de 31 a
52 heures, en suivant le méme raisonnement que pour la morue de Fécamp. L’activité de ’eau
de la solution utilisée pour 1’opération complémentaire de déshydratation-imprégnation par
immersion reste néanmoins relativement élevée (0,87 a 0,88). On peut également envisager de
séquencer deux déshydratation-imprégnation par immersion dans des solutions ternaires. La
premiere opération permet d’atteindre en 7 heures la teneur en sel du jambon sec et la plus
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faible teneur en eau possible, en mettant en jeu une solution appartenant au domaine optimal.
La seconde opération de déshydratation-imprégnation par immersion, d’une durée de 4 a 50
heures, consiste en une déshydratation complémentaire dans une solution présentant une
concentration en sel proche de celle de la phase aqueuse du produit intermédiaire, afin d’une
part de limiter le relargage de sel et d’éviter une poursuite du salage. Ainsi, le séquengage
d’opérations de déshydratation-imprégnation par immersion et/ou d’immersion sous vide
pulsé permettrait probablement de diminuer le temps de traitement. D’autre part, un tel
séquengage présenterait 1’intérét de réaliser un pré-salage (voire une pré-déshydratation) dans
une solution présentant une faible activit¢ de 1’eau (0,76 a 0,77). Si le traitement
complémentaire de déshydratation est réalisé dans une solution présentant une activité de
I’eau encore assez élevée (0,87 a 0,88), il convient de noter que le produit étant pré-stabilisé
par la premiere opération, les risques bactériologiques sont probablement diminués.

On dispose malheureusement d’assez peu d’informations sur 1’évolution de la
flore microbienne des solutions de déshydratation-imprégnation par immersion et sur 1’effet
de I’'immersion des produits dans des solutions concentrées. Néanmoins, Deumier et al.
(1996-a) ont montré qu’une immersion de viande dans une solution temaire ([NaCl] = 180
g/kg et [DE38] = 1500 g/kg) pendant 15 heures se traduisait par une légere diminution de la
flore initiale, observation confirmée sur site industriel dans le cas de salage-séchage de filets
de harengs dans une solution temaire ([NaCl]=350 g/kg et [DE21]=500 g/kg) pendant 2
heures'” (Deumier et al., 1996-b). D’autre part, Deumier et al. (1996-b) ont montré que
I’utilisation de la méme solution temaire ([NaCl]=350 g/kg et [DE21]=500 g/kg) en
conditions industrielles de salage-séchage de filets de hareng ne présentait pas de gros
problémes microbiologiques''’, sous réserve que la solution soit régénérée. Ainsi, 6
productions consécutives de 5 heures de traitement — soit 900 kg de harengs pour 100 kg de
solution - ont été réalisées, une étape de régénération étant effectuée entre chaque production.

199 1 es produits ainsi obtenus présentaient une qualité microbiologique légérement supérieure a celle des produits
transformés par I’industriel a I’aide de procédés traditionnels.

"% Faible augmentation de la flore aérobie mésophile totale, de la charge en levures et moisissures et de la
turbidité. Pas d’apparition de coliformes, ni d’anaérobies sulfito-réducteurs.
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

La premiere partie de ce travail proposait d’évaluer les transferts de matiere en
Déshydratation-Imprégnation par Immersion (DII) de viande de dinde, immergée dans des
solutions temaires eau-sel-sirop de glucose, a basse température et a pression atmosphérique.
Les résultats obtenus étaient en accord avec ceux obtenus dans des conditions comparables
sur d’autres produits camés. Une attention particuliere a été accordée aux transferts des
sucres. Parmi les sucres dont le transport dans la viande a été suivi, seul le glucose semble ne
pas étre transporté par diffusion. Aussi, nous avons montré que I’hypothese d’une diffusion
facilitée était envisageable. Des transporteurs membranaires de glucose, passifs et non-
insulino dépendants, comme Glut-/ et, dans une moindre mesure Glut-4, pourraient
théoriquement amplifier le transport de glucose. Néanmoins, des études biochimiques doivent
étre réalisées afin de confirmer ou d’infirmer cette hypothese.

Les travaux ont également mis en évidence le domaine d’application rationnel et
les limites du procédé de déshydratation-imprégnation par immersion pour le salage-séchage
de viande de dinde. Les applications rationnelles de la déshydratation-imprégnation par
immersion sont limitées a la formulation de produits faiblement ou moyennement déshydratés
(55 a 70 % d’eau) et pouvant contenir 2 a 10 % de sel. La déshydratation-imprégnation par
immersion peut donc étre envisagée pour stabiliser de nombreux produits de salaison en une
seule opération. Cependant, ce procédé ne permet pas en une seule opération de décliner tous
les produits existants. Effectivement, ’effet barriere du sucre sur le sel n’est pas suffisant
pour limiter trop drastiquement le degré de salage. Aussi, la formulation par déshydratation-
imprégnation par immersion de produits secs et peu salés de type jambon sec est-elle rendue
difficile.

En plus des limitations liées aux transferts de matiere, les mesures des propriétés
thermo-physiques des solutions concentrées mises en jeu ont permis de définir une seconde
série de limitations, dont les justifications sont plus technologiques. Les allégations selon
lesquelles la déshydratation sans changement de phase autorisée par la déshydratation-
imprégnation par immersion rendrait ce procédé tres concurrentiel sont a nuancer a cause de
la nécessité de régénérer ces solutions. En effet, les solutions treés concentrées en sucres sont
particulierement visqueuses, ce qui rend leur régénération difficile. D’autre part si la
déshydratation-imprégnation par immersion permet théoriquement d’obtenir des produits
formulés et tres peu déshydratés, les solutions mises en jeu ont une activité de ’eau tres forte,
ce qui pose des problemes de sécurité des aliments. Afin de proposer une altenative a ce
demier probleme, I’idée d’Immersion sous Vide Pulsé (IVP) a été proposée. De plus et
surtout, I’introduction d’une nouvelle variable intensive du procédé augmente le nombre de
degrés de liberté de I’opération, ce qui nous a permis d’étendre le domaine d’applications des
procédés d’immersion et de s’affranchir en partie de la lenteur des mécanismes diffusifs mis
en ceuvre en déshydratation-imprégnation par immersion.

En effet, la seconde partie de cette étude a contribué a caractériser et a mieux
comprendre le procédé d’immersion sous vide pulsé appliqué a la formulation de viande de
dinde. Par rapport au procédé d’immersion a pression atmosphérique (IPA), le procédé
d’immersion sous vide pulsé modifie considérablement les transports de matiere. Ces
modifications se traduisent par une augmentation du gain en sel et une diminution de la perte
en eau, ce qui a pour conséquence une augmentation du rendement massique. En immersion a
pression atmosphérique, ce demier est inférieur a 100 % quand la solution est saturée en sel.
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Dans les mémes conditions en immersion sous vide pulsé, le rendement massique est
supérieur a 100 %. D’autre part, les produits traités par immersion sous vide pulsé sont
nettement plus homogenes que les produits traités en immersion a pression atmosphérique.
Les principales variables opératoires ont été identifiées et leurs effets ont été mis en évidence.

Les effets du procédé d’immersion sous vide pulsé peuvent étre expliqués par
quelques mécanismes simples mais concomitants. Tout d’abord, la présence de pores de taille
suffisante et de gaz occlus et/ou dissous dans le produit est indispensable. L’absence de I’un
ou de I’autre de ces parametres se traduit par des transferts de matiére en immersion sous vide
pulsé identiques a ceux obtenus en immersion a pression atmosphérique. En fait, les gaz
présents dans les pores subissent une expansion lors des phases sous vide et sont expulsés des
pores. Lors de la remise a pression atmosphérique, les gaz résiduels des pores sont
comprimeés, ce qui induit I’infiltration d’un volume de solution a I’intérieur des pores. Pendant
la phase de maintien a pression atmosphérique, des transferts de matiere par diffusion se
déroulent entre la solution infiltrée dans les pores et la surface interne de ces pores. Ces
transferts ont pour conséquence une dilution de la solution infiltrée, qui modifie les transferts
diffusifs internes dans le sens d’une limitation voire d’une inversion des transferts d’eau. En
fin de traitement, apres la derniére remise a pression atmosphérique, la solution infiltrée reste
emprisonnée au moins pour partie dans le produit. L’addition de ces phénomenes de dilution a
cceur et d’infiltration de solution dans le produit expliquent 1’augmentation du gain en sel et la
diminution de la perte en eau constatés globalement en immersion sous vide pulsé.

De nombreuses questions restent posées. Aussi, convient-il de proposer quelques
recommandations pour les études ultérieures. Tout d’abord, la géométrie des pores de la
viande et leurs réactions aux différences de pression et a des solutions d’infiltration de
viscosité variable doivent étre étudiées. A cet effet, des études histologiques ainsi que des
travaux sur des gels modeles, ayant des propriétés rhéologiques différentes, et perforés (pores
de différentes tailles) devraient permettre de mieux comprendre le comportement de ces
pores. Afin d’évaluer I’effet de I’immersion sous vide pulsé sur la porosité de la viande, des
essais d’évaluation de cette porosité, identiques a celui que nous avons réalisé, devraient étre
conduits dans des conditions différentes, en faisant varier en particulier le nombre de cycles.
Ainsi, une relation liant la porosité et le nombre de cycles pourrait étre établie.

D’autre part, les voies d’infiltration de la solution méritent d’étre mieux connues.
Des essais de saumurage dans une solution dont I’eau et les solutés seraient marqués
permettraient un suivi précis de I’infiltration en IRM.

Ensuite, les contributions respectives des phénomenes d’infiltration et de dilution
de la solution infiltrée ne peuvent pas encore étre estimées précisément. Il serait indispensable
de pouvoir s’affranchir totalement des phénomenes de diffusion, en utilisant par exemple une
huile tres fluide, dont les propriétés physiques soient les plus proches possibles de celles de
nos solutions (viscosité en particulier). Ainsi, il serait possible de quantifier précisément le
volume de solution qui pénetre dans la viande. Dans le méme esprit, la conception d’un
dispositif expérimental permettant de descendre et remonter treés rapidement en pression est
indispensable, afin d’une part d’étudier I’effet des durées des rampes, et d’autre part de
conduire le procédé dans le domaine des temps caractéristiques estimés des phénomenes de
dilution a cceur (ordre de grandeur de la seconde).

Enfin, le comportement des bulles dans les pores doit étre étudié. Il dépend en
particulier du volume des pores, de la zone de formation des bulles et de I’orientation du
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produit dans le champ de gravité. Le comportement de ces bulles est probablement tres
sensible aux conditions initiales. Sa connaissance permettrait a la fois de mieux comprendre et
d’optimiser le procédé d’immersion sous vide pulsé.

En conclusion de ce travail, une discussion a été menée pour évaluer I’intérét du
séquengage des procédés de déshydratation-imprégnation par immersion et/ou d’immersion
sous vide pulsé, dans le but de raccourcir les temps de traitement et/ou de pouvoir étendre la
gamme des produits formulables, tant animaux que végétaux, par immersion dans de bonnes
conditions. Cependant, les effets de 1’activité de I’eau des solutions et du produit immergé sur
la qualité microbiologique de la solution et des produits finis doivent étre étudiés avec
précision pour que les opérations séquencées limitent au maximum les risques de
contamination microbiologique des solutions et des produits.
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Annexe 1. Synthese des principaux résultats de la littérature en IVP

Produit Dimensions Porosité | Concentration de la Durée Température Paini Cycle Effet du vide sur les transferts de Référence
solution (% (p/p)) (°O) (kPa) matiére
Produits vegétaux
Pomme entiére & 7.62 cm ? Ac. asc. 0.05-2 3-5 ? 2 2
S0, 0.01-0.05
CaCl;0.1-0.5
Pomme entier ? CaCl, 0-8 4 ? 333 | pulsation Conway et Sams (1983)
v2’-a2’
Pomme ? 18 7 15°-10h 40 7-11 Pulsation PE IVP>Atm Fito et al. (1995)
GS IVP>ATM
Pomme cylindre h=2 cm 23 Pectine 3 30’ 20 S I pulsation Amélioration structurale (effet cryo- Martinez-Monzo et al.
J2cm (v5’-a25’) protecteur) (1998)
Pomme cylindre h=2 cm 30 Saccharose 55 30 1 pulsations Baratet al. (1998-a)
J2cm (v5’-a25’)
Pomme ? 21 Saccharose 65 10h 50-60 ? ? GS+10% Fito (1994)
PE+ 5%
Abricot cube 1.5cm 5-6 Saccharose 65 15’-4h 40 10 1-8 pulsations PE +20-25 % Shi et al. (1995)
(v5’-a25’) GS nul
Abricot cube ? 5-6 Saccharose 65 15’-4h 30-50 10 1-8 pulsations PE +20 % Shi et Fito (1993)
(v5’-a25’) GS nul
Abricot ? S Saccharose 65 10h 35-40 7 | pulsation GS+15% Fito (1994)
vS5’-a PE+10%
Abricot 2x4x1 cm’ ? Saccharose 65 4h 40 10 continu GS nul Shi et Fito (1994)
PE + 31 %
pulsation GS nul
PE +14 %
Abricot demi fruit ? CaCly, MgCl,, KCl Ih ? 75 continu Entrée de calcium French et al. (1989)
Amélioration de la texture
Ananas cube }.5cm 8-9 Saccharose 65 15’-4h 40 10 1-8 pulsations PE +22-24 % Shi et al. (1995)
(v5’-a25’) GS nul
Ananas cube ? 7-8 Saccharose 65 15’-4h 30-50 10 1-8 pulsations PE +22 % Shi et Fito (1993)
(v5’-a25’) GS nul
Ananas rondelle e=7.5mm ? Saccharose 65
Fraise cube 1.5cm 2-3 Saccharose 65 15’-4h 40 10 1-8 pulsations PE+12-15% Shi et al. (1995)
(v§’-a25’) GSnul
Fraise demi fruit ? Saccharose 80 90-120° 35-40 10 continu basse t°C donc fruit moins détérioré Shi et al. (1996)
Noix de coco cylindre h=0.8 cm ? Saccharose 40-65 1-9h 50 235 continu PE +1-10% Rastogi et Raghavarao
J35cm (1996)
Avocat
Péche demi fruit ? Pectineméthylestérase 30’-2h ? 85 continu Pénétration des solutés Javerietal. (1991)
CaCl, Amélioration de la texture
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Produit Dimensions Porosité | Concentration de la Durée Température | Cycle Effet du vide sur les transferts de Référence
solution (% (p/p)) (°C) (kPa) matiére
Produits laitiers
Fromage cylindre h=10 cm 7 NaCl 24 4h 10 3.7 1 pulsation 4h(IVP)=24h(Atm) Andres eral. (1997)
@20cm (v2h-azh)
Fromage cylindre h=10 cm S NaCl23.7 2 h-8h 10 37 1 ou 2 pulsations V(NaCl)iy.cx inférieur en IVP/Atm Chiralt et Fito (1997)
J32cm (vlh-alh; v2h-a2h;
vlh-a3h)
Produits carnés
Jambon 78-109 kg 2 Traitement a sec 1h30 +40 j 10 S 2 pulsations n/a Marriott et al. (1987)
malaxage sous vide de contact (v30’-a30’-v30’-a)
Jambon muscle de 2 kg 2 Traitement a sec 14 jours 3 10 continu GS +5.8% Solignat (1995)
En sac sous vide Homogénéité :SV>Atm
Jambon picce enticre 7 NaCl 24 5 jours 3 5 non précisé temps de salage : - 36 % Barat et al. (1998-b)
salage plus profond
Poulet Muscles R NaCl 4.5 15 2 5 continu GS +065% Gasbarro (1975)
PE-17%
Amélioration texture
' = minutes
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Annexe 2. Matrice des valeurs codées et expérimentales du

plan d’expérience de DII

Essai Cyt C.: (g/kg) Log;o(t) t (h) NG, C.. (g/kg)
Valeur codée | Valeur réelle | Valeur codée | Valeur réelle | Valeur codée | Valeur réelle
Points du réseau de Doelhert
1 1 350 0 4h55 0 475
2 -1 0 0 4h55 0 475
3 0,5 262,5 0 4h55 0,866 1654
4 -0,50 87,5 0 4h55 -0,866 9
5 0,5 262,5 0 4h55 -0,866 9
6 -0,5 87,5 0 4h55 0,866 1654
7 0,5 262,5 0,816 17h56 0,289 789
8 -0,5 87,5 -0,816 1h20 -0,289 240
9 0,5 262,5 -0,816 1h20 -0,289 240
10 0 175 -0,816 1h20 0,577 1181
11 -0,5 87,5 0,816 17h56 0,289 789
12 0 175 0,816 17h56 -0,577 85
13 0 175 0 4h55 0 475
14 0 175 0 4h55 0 475
15 0 175 0 4h55 0 475
Sommets
16 1 350 1 24h 1 1900
17 1 350 1 24h -1 0
18 1 350 -1 1h 1 1900
19 1 350 -1 1h -1 0
20 -1 0 1 24h 1 1900
21 -1 0 1 24h -1 0
22 -1 0 -1 1h 1 1900
23 -1 0 -1 1h -1 0
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Annexe 3. Application du modéle linéaire généralisé a
I'estimation des coefficients du plan d'expérience et au
calcul d'intervalles de prédictions

On mesure sur n individus (ici n=23) p + 1 (ici p=9) variables. Ces variables sont
y la réponse (ici PE, GSt etc...) et x1, x2 et x3 les variables explicatives (ici Cy, log;o(t) et

\/Csu) linéaires, x1x1, x2x2 et x3x3 les variables quadratiques et x1x2, x1x3 et x2x3 les
variables d'interaction.

- - - - a, - - 1
Lxy Xy, Y u,
Q, Xo1
1 x X
21 2p V> u,
Xoz
Soit X = , Y= ,a= , U= , Xy =
1x X y ' u
nl =t Tnp | - n _n
- _an_ _x0n_

Ou X, Y, a et u sont respectivement la matrice de l'expérience, le vecteur des
réponses, le vecteur des coefficients de régression et le vecteur des résidus.

On peut écrire :
Y=Xa+u

a=(x'x)'xv

La variance commune a toute les perturbations u; peut se calculer :

L'estimation de la valeur supplémentaire Y, 4 partir du point X, vaut :

Y, =X',a

Comme Y, suit une loi normale N( X', &, o'\/H-X'0 (Xx'X)" X, ), la variable
Y, -5

suit une loi de Student T,.,.;., ce qui permet d'estimer I'intervalle de
L )X,

confiance de Y,
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Annexe 4. Masses volumiques expérimentales des solutions

eau-NaCl-DE21
Température(°C) Molalité en NaCl (mol/l) Molalité en DE21 (mol/l) Masse volumique (kg/m’)
25 0,35 0,00 1010,00
25 0,71 0,00 1024,26
25 1,09 0,00 1038,31
25 1,49 0,00 1053,05
25 1,90 0,00 1067,71
25 2,33 0,00 1082,55
25 2,79 0,00 1097,61
25 3,26 0,00 1112,88
25 3,76 0,00 1128,40
25 4,28 0,00 1144,17
25 4,83 0,00 1160,22
25 5,40 0,00 1176,57
25 6,01 0,00 1193,22
10 0,00 0,32 1103,62
10 0,00 0,64 1176,92
10 0,00 0,95 1232,12
10 0,00 1,27 1260,18
10 0,00 1,59 1291,17
10 0,00 1,91 1315,50
25 0,00 0,00 997,07
25 0,00 0,32 1098,20
25 0,00 0,64 1160,06
25 0,00 0,95 1215,09
25 0,00 1,27 1252,45
25 0,00 1,59 1284,03
25 0,00 1,91 1310,72
10 1,50 0,12 1096,49
10 1,50 1,78 1343,60
10 3,00 1,51 1341,22
10 4,50 0,12 1185,39
10 5,57 1,49 1372,51
10 6,00 1,91 1402,99
10 0,60 1,49 1306,49
10 1,50 1,24 129451
10 3,00 0,90 1288,62
10 4,50 1,24 1340,94
10 4,50 1,78 1378,32
10 6,00 0,95 1335,54
10 0,60 0,40 1141,53
10 5,57 0,40 1262,67
10 1,50 0,67 1218,05
10 3,00 0,40 1205,62
10 4,50 0,67 1279,96
25 1,50 0,12 1091,21
25 1,50 1,78 1335,45
25 3,00 1,51 1333,62
25 4,50 0,12 1177,89
25 5,57 1,49 1364,44
25 6,00 1,91 1393,68
25 0,60 1,49 1299,00
25 1,50 1,24 1287,02
25 3,00 0,90 1280,73
25 4,50 1,24 1332,37
25 4,50 1,78 1369,33
25 6,00 0,95 1328,17
25 0,60 0,40 1136,02
25 5,57 0,40 1254,53
25 1,50 0,67 1210,41
25 3,00 0,40 1198,29
25 4,50 0,67 1272,12
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Annexe 5. Viscosités relatives expérimentales des solutions

eau-NaCl-DE21
Molalité en | Molalité en Viscosité
Température (°C) { NaCl (mol/l) | DE21 (mol/l) | dynamique n/Me Log (m/No)
1 (mPa.s)
10 0,00 0,00 1,30 1,00 0,00
10 0,00 0,32 8,96 6,89 0,84
10 0,00 0,64 37,84 29,11 1,46
10 0,00 0,95 165,56 127,35 2,11
10 0,00 1,27 660,00 507,69 2,71
10 0,00 1,59 2400,67 1846,67 3,27
10 0,00 1,91 8622,39 6632,61 3,82
25 0,00 0,00 0,89 1,00 0,00
25 0,00 0,32 5,40 6,07 0,78
25 0,00 0,64 20,75 23,31 1,37
25 0,00 0,95 71,46 80,29 1,90
25 0,00 1,27 245,61 275,97 2,44
25 0,00 1,59 701,00 787,64 2,90
25 0,00 1,91 2089,00 2347,19 3,37
10 1,50 0,12 3,00 2,31 0,36
10 1,50 1,78 6580,33 5061,79 3,70
10 3,00 1,51 264433 2034,10 3,31
10 4,50 0,12 4,67 3,59 0,56
10 5,57 1,49 3625,00 2788,46 3,45
10 6,00 1,91 24645,33 18957,95 4,28
10 0,60 1,49 1819,00 1399,23 3,15
10 1,50 1,24 691,67 532,05 2,73
10 3,00 0,90 225,00 173,08 2,24
10 4,50 1,24 1003,33 771,79 2,89
10 4,50 1,78 9688,00 7452,31 3,87
10 6,00 0,95 346,00 266,15 2,43
10 0,60 0,40 12,91 9,93 1,00
10 5,57 0,40 21,77 16,75 1,22
10 1,50 0,67 51,68 39,75 1,60
10 3,00 0,40 16,41 12,62 1,10
10 4,50 0,67 72,29 55,61 1,75
25 1,50 0,12 1,95 2,19 0,34
25 1,50 1,78 1667,92 1874,07 3,27
25 3,00 1,51 768,18 863,12 2,94
25 4,50 0,12 2,70 3,03 0,48
25 5,57 1,49 998,36 1121,75 3,05
25 6,00 1,91 5410,89 6079,65 3,78
25 0,60 1,49 554,13 622,62 2,79
25 1,50 1,24 247,45 278,03 2,44
25 3,00 0,90 98,32 110,47 2,04
25 4,50 1,24 345,91 388,66 2,59
25 4,50 1,78 2382,55 2677,02 3,43
25 6,00 0,95 138,12 155,19 2,19
25 0,60 0,40 8,00 8,99 0,95
25 5,57 0,40 12,88 14,47 1,16
25 1,50 0,67 26,40 29,66 1,47
25 3,00 0,40 10,03 11,27 1,05
25 4,50 0,67 36,50 41,01 1,61
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Annexe 6. Activités de I’eau expérimentales des solutions
eau-NaCl-DE21

Température(°C) | Molalité en NaCl (mol/l) | Molalité en DE21 (mol/l) | Activité en eau
25 0 0 0.999
25 0 0,32 0.988
25 0 0.64 0.979
25 0 0.95 0.970
25 0 1.27 0,962
25 0 1.59 0.943
25 0 191 0.927
25 1.5 0.12 0.939
25 1.5 1.78 0.887
25 3 1.51 0.955
25 4.5 0.12 0.826
25 5.57 1.49 0,775
25 6 1.91 0,773
25 0.6 1.49 0,935
25 1.5 1.24 0917
25 3 0.9 0.876
25 4.5 1.24 0.815
25 4.5 1.78 0.819
25 6 0.95 0.764
25 0.6 04 0.967
25 5.57 04 0.784
25 1.5 0.67 0.953
25 3 04 0.884
25 4.5 0.67 0.822
25 0 0 1.000
25 0.1 0 0.997
25 0.2 0 0.993
25 0.3 0 0.990
25 04 0 0.987
25 0.5 0 0,984
25 0.6 0 0.980
25 0.7 0 0,977
25 0.8 0 0974
25 0.9 0 0.970
25 1 0 0.967
25 1.2 0 0.960
25 1.4 0 0,953
25 1.6 0 0,946
25 1.8 0 0.939
25 2 0 0,932
25 2.2 0 0.924
25 24 0 0917
25 2.6 0 0,909
25 2.8 0 0,901
25 3 0 0.893
25 32 0 0.885
25 34 0 0,877
25 3.6 0 0,869
25 3.8 0 0.860
25 4 0 0,852
25 4.2 0 0.843
25 4.4 0 0.834
25 4.6 0 0.825
25 4.8 0 0.816
25 5 0 0.807
25 5.2 0 0,798
25 5.4 0 0,788
25 5.6 0 0.779
25 5.8 0 0.769
25 6 0 0.760
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Annexe 7. Résultats du plan d’expériences

Points expérimentaux

Transferts de matiére (kg/100 kg m.i.)

Points | C, Cs. t AM PE GSt | GSu | GG1 |GG2 | GG3 | GG4 | GGS | GG6
(g’kg) | (g/kg |(h:min)
Points du réseau de Doehlert
1 350 475 4:55 -11,22 | 23,521 6,12 | 1,04 | 0,43 | 0,14 | 0,21 | 0,11 | 0,09 | 0.06
2 0 475 4:55 -5,68 12,86 |-0,01 {2,521 0,69 | 0,32 0,42 { 0,49 | 0,33 | 0,26
3 263 1654 4:55 -14,05 |24,42 | 3,36 (2,94 | 0,66 | 0,69 | 0,80 | 0,34 | 0,27 | 0,19
4 88 9 4:55 27,67 1-18,25| 6,70 | 0,25 0,23 | 0,02 { 0,00 | 0,00 { 0,00 | 0,00
S 263 9 4:55 17,62 -6,15 12,56 0,23 | 0,20 | 0,01 | 0,02 { 0,00 | 0,00 { 0,00
6 88 1654 4:55 -9,55 20,24 | 1,30 | 2,58 10,71 | 0,41 | 0,61 | 0,37 | 0,28 | 0,21
7 263 789 17:56 -19,82 | 30,97 | 6,48 {2,071} 0,52 | 0,35 | 0,50 | 0,30 | 0,24 | 0,16
8 88 240 1:20 3,45 5,25 | 2,23 11,00 0,430,151/ 0,21 | 0,10 | 0,07 | 0,05
9 263 240 1:20 -2,17 9,05 | 4,09 |0,70 | 0,51 { 0,10 | 0,07 | 0,01 | 0,01 | 0,01
10 175 1181 1:20 -7,73 14,40 | 2,06 (1,61 0,61 | 0,25} 0,38 | 0,17 | 0,12 | 0,08
11 88 789 17:56 -9,74 25,61 | 3,28 [4,20] 0,75} 0,78 | 1,10 | 0,65 | 0,51 | 0,40
12 175 85 17:56 15,79 -482 (11,5710,94 ( 0,40 | 0,13 [ 0,18 | 0,10 | 0,08 | 0,06
13 175 475 4:55 -1,46 12,48 | 5,19 | 2,24 |1 0,48 | 0,38 | 0,57 | 0,34 | 0,26 | 0,21
14 175 475 4:55 -5,65 14,78 | 4,16 { 1,30} 0,42 | 0,21 | 0,30 | 0,16 | 0,12 | 0,09
15 175 475 4:55 -3,30 12,08 | 4,32 (1,570,551 0,24 { 0,35 ] 0,21 | 0,15 | 0,11
Sommets du cube

16 350 0 1:00 7,56 2,03 (11,32]0,02( 0,02 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
17 350 0 24:00 -3,10 18,08 | 17,12 0,02 | 0,02 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
18 0 0 1:00 0,39 0,05 |-0,020,03] 0,03 0,00 0,00 0,00/ 0,00 0,00
19 0 0 24:00 -0,37 -4,09 | -0,06 | 0,01 | 0,01 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
20 0 1900 1:00 -2,15 7,89 (-0,0212,39]099| 0,38 0,47 | 0,27 | 0,16 | 0,12
21 0 1900 | 24:00 -21,27 | 33,47 | -0,05| 5,08 | 0,85 | 0,94 | 1,21 | 0,95 | 0,62 | 0,50
22 350 1900 1:00 -4,35 11,33 | 2,14 (1,62 | 0,63 | 0,28 | 0,33 | 0,18 | 0,12 | 0,09
23 350 1900 | 24:00 -26,63 | 40,55 | 5,52 (4,08 | 0,41 | 0,80 | 1,06 | 0,68 | 0,60 | 0,54
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Annexe 8. Application technique - Méthode de
réajustement

Soit une solution de DII usagée. Soit M (kg) la masse de solution, V (m?) son
volume, p (kg/m3) sa masse volumique, Mst (kg) la masse de sel dans la solution, Msu (kg) la
masse de sirop de glucose (DE21) dans la solution et Mw (kg) la masse d’eau dans la

solution.

On dispose d’un modele permettant d’exprimer la masse volumique d’une
solution temaire eau-NaCl-DE21 en fonction des molalités en sel (m;) et en sirop (m;), selon
I’équation :

- 1+0,05844m, +1,007m,

V
2 2
V= +a,m, +a,m, +a, m; +a,,m; +a,,mm, (0)
Pu,0
Avec Pu,0 la masse volumique de I’eau a la température de travail.
a eta, les parametres du modele

Apres DII, I’opérateur effectue une mesure de masse volumique (p en kg/m?), de
teneur en sel (St en kg de NaCl/kg de solution) et de volume (V en m3) sur la solution. A
partir de ces données, on peut écrire le systeme suivant :

Mst+ Msu+Mw=pV (1)
Mst = pVSt (2)
p=f(Mst,Msu, Mw) 3)

En injectant (1) et (2) dans (3), on aboutit a une équation du second degré en Mw :

AMwW? + BMw+C =0

Avec A=

—a',+a'y,
Pu,o

B=pV|a, St+a', (1-5t)-2a',, (1-St)-a',, St]-V
Czszzla'” St +a'y, (1-St)+a',, St(l—St)J

o} a', =—2
0,05844

v 4

271,007
a'n: =t 2
0,05844

186




Annexes

a,
1,007°
[ alz

a,,=
"0,05844x1,007

)
a,=

Avec aj, ajy, a3, a2, a;2 les parametres du modele (0)

La résolution de cette équation permet de déterminer Mw, la masse d’eau dans la
solution. Mst étant déterminée directement par (2), il suffit d’injecter les valeurs de Mw et de
Mst dans (1) pour obtenir Msu.

Ainsi, a partir de trois mesures simples a réaliser et du modele de masse
volumique, il est possible de déduire la composition exacte d’une solution temaire. Des lors,
il suffit de calculer les ajouts de solutés nécessaires et/ou la masse d’eau a évaporer pour
ramener la solution aux concentrations désirées.
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Annexe 9. Détermination du temps nécessaire pour que la
solution concentrée présente dans un pore cylindrique
atteigne un niveau dilution donné

Annexe 9.1. Aspects théoriques

Considérons un pore cylindrique de rayon a et de longueur / dans la matrice
viande (voir illustration ci-dessous). En faisant I’hypothese que a est négligeable devant /, ce
pore peut étre assimilé a un cylindre semi-infini. Apres une phase de mise sous vide, émettons
I’hypothese que le pore infiltré par la solution concentrée lors de la remise a pression
atmosphérique et que le sel diffuse de la solution concentrée (concentration initiale C; en
g/kg) vers la matrice viande inteme, dont la concentration en sel initiale vaut Cy (g/kg). On
néglige les transferts d’eau.

En se plagant en un point a une distance » du centre du pore, on cherche a
déterminer le temps ¢ (s) nécessaire pour obtenir une concentration en sel C (g/kg) en ce point
(Crank, 1975) :

:1_2 °° e'D“"z’Jo(ran)
G -G as a,,Jl(aa,,)

Ou D est le coefficient de diffusion du sel (m%s)'"" et a, sont les valeurs propres
de I‘équation Jo(ra,)=0.

Co
] 7
C, Rayon a
Solution
Viande
h Longueur / ]

Illustration. Un pore cylindrique semi-infini infiltré de solution

"' Nous prendrons par la suite D = 10° m%s
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Annexe 9.2. Application aux données

Le tableau suivant donne t (s) en fonction de a (m) et de Cy (g/kg), pour
différentes valeurs de C (g/kg). Ce temps t (s) est établi au centre géométrique du pore
cylindrique (r=0) et pour une concentration initiale de la solution C, =350 g/kg

Rayon des pores | Concentration initiale de la | Concentration critiques de la| Temps
a en (m) viande solution dans les pores (s)
Cp en g/kg C en g/kg
10” 0 50 450
107 0 184 190
102 0 270 120
107 10 50 460
107 10 184 200
107 10 270 120
107 50 50 -
107 50 184 230
107 50 270 130
107 100 50 -
107 100 184 270
102 100 270 140
10™ 0 50 5
10 0 184 2
10™ 0 270 1
10 10 50 5
107 10 184 2
10* 10 270 1
10™ 50 50 -
10* 50 184 2
10* 50 270 ]
10* 100 50 -
10™ 100 184 3
| 10" 100 270 1
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Annexe 10. Action des principaux agents de salaison sur ’activité des enzymes
protéolytiques et lipolytiques des muscles

Enzyme | NaCl | NO, | NO; | Sucres | Phosphates | Acide ascorbique | Aw | pH optimal

Enzymes protéolytiques
Endopeptidases
Cathepsine B - =
Cathepsine D - -
Cathepsine H - =
Cathepsine L - =

M-calpaine + = =
Exopeptidases
Aminopeptidases A et D = = = -/= -/=
Aminopeptidase B
Aminopeptidase C
Enzymes lipolytiques
Lipases neutres - =/- =/- =/- -
Lipases acides +
Lipases basiques - =/- =/- =/- -
Estérases acides +/- =/- =/- | =/- +

i+ |+
]
1

H|+1
I
I
I
]
]

+
I
o|Z|z| |Zim|Z|» |»

|
S~
1
I
=~
]
I
]
» || | Z

Légende : (-) effet inhibiteur ; (+) effet activateur ; (=) pas d’effet ; (a) acide ; (b) basique ; (N) neutre

Sources : Toldra et Flores (1998), Rosell et Toldra (1996), Motilva et Toldra (1993), Rico et al. (1991), Rico et al. (1990), Flores
et al. (1997)
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Annexe 11. Publications relatives aux procédés
d’immersion de produits carnés

Antérieures a la these

Deumier F., Zakhia N. & Collignan A., 1996. Formulation of a cured meat product by the
dewatering-impregnation soaking (DIS) process: mass transfer study and assessment of
product quality. Meat Sci., 44 (4), 293-306.

Deumier F., Mens F., Hériard-Dubreuil B. & Collignan A., 1997. Control of immersion
processes. A novel system for monitoring mass transfers tested with herring brining. J.
Food Eng., 32 (3): 293-311.

Pendant la theése

Deumier F., Collignan A., Wack A.L., 1997. Meat and seafood processing by osmotic
treatment. In: Osmotic treatments for the food industry, Proceedings of the 1°' Seminar
on Osmotic Treatments, EU-FAIR Concerted Action CT96-1118, Porto, Portugal, 22
Octobre 1997, 87-92.

Deumier F., Bohuon P., Collignan A., 1998. Meat Curing (Beef, Deer, Duck and Turkey)
using the Dewatering-Impregnation Soaking (DIS) Process. In: 44" International
Congress of Meat Science and Technology, Barcelona, 30 Aofit-4 Septembre 1998, Vol.
1,450-451, Colloque a comité de lecture.

Deumier F., Bohuon P., Collignan A., 1998. Salaison de viandes (boeuf, daim, canard et
dinde) a I’aide du procédé de déshydratation-imprégnation par immersion (DII). In:
7¢" Journées des Sciences du Muscle et Technologie de la Viande, Rodez, France, 1
et 2 Octobre 1998.

Deumier P., Bohuon P., 1999. Experimental Study of Mass Transfers during Soaking process
of Turkey Meat in Salt-Glucose Syrup Solutions. In: Improvement of overall food
quality by application of osmotic treatments in conventional and new processes,
Proceedings of the Last Seminar on Osmotic Treatments, EU-FAIR Concerted Action
CT96-1118, Montpellier, France, 16-17 Septembre 1999.

Deumier F., Collignan A., Bohuon P., 1999. Experimental study of mass transfers of turkey
meat soaked in ternary solutions. A paraitre dans ICEF’2000, Colloque a comité de
lecture.

Deumier F., Bohuon P ., Trystram G, 1999. Comparison of mass transfers of turkey meat
immersed in brine at atmospheric pressure and under partial pulsed vacuum. A paraitre
dans ICEF’2000, Colloque a comité de lecture.
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