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Résumeé

La viscosité en cisaillement de deux formulatio@sealieres est déterminée a I'aide du rhéometre
a pré-cisallement Rheoplast®, dans des domain8sadg00 &, de teneur en eau MC (15- 23 %),
de température T (145- 185°C) et pour une énergieamique SMEvariantde 20 a 220 kJ/kg.
Elles suivent un modele de loi puissance dont &sarpetres sont corrélés avec MC et T, mais
pas avec la SME. Une fois vérifiée la transfornmatites matériaux, ces résultats peuvent étre

utilisés a des fins de simulation de I'extrusiosvisi.

Mots-clés: amidon, extrusion, pré-cisaillement, sucre, aisétrie capillaire.



1. Introduction

La connaissance du comportement rhéologique d’'ondua base d’amidon, dans des conditions
d'extrusion, est nécessaire pour modéliser le pegcét prévoir la transformation du produit.
C’est particulierement le cas pour les formulatidescéréales petit-déjeuner, qui contiennent 60
a 80 % d’amidon, en base seche. Ces propriétésaitmellement défaut dans le domaine
industriel, principalement en raison du manque t'ediables pour les déterminer. En effet, la
présence d’eau prohibe I'utilisation de rhéometaeatifs classiques. De plus, le passage a I'état
fondu de matériaux amylaceés requiert un apportedie mécanique [1], que ne peuvent fournir
les viscosimetres capillaires usuels. Enfin, ertdfprésultats fiables obtenus notamment sur des
prototypes bi-canaux [2], les filieres plates instentées en ligne d’extrudeuse requierent des
expérimentations assez lourdes et ne permettertt @aaluer la composante élongationnelle.

Le rhéometre capillaire a pré-cisaillement (Rhesi® qui combine un systeme de Couette,
dans lequel un traitement mécanique contrélé peetaPpliqué, et un rhéometre capillaire, est la
technigue la plus adaptée pour déterminer la vikcoe ces matériaux amylacés [3]. En outre,
elle permet, par la prise en compte des effets tifen[4], d’évaluer les propriétés
élongationnelles, qui jouent un rdle essentiel daxpansion finale du produit par extrusion [5,
6]. Elle a déja été appliqguée a la caractérisalian mélange de type « céréales petit-déjeuner »
sans que linfluence de I'énergie mécanique n'aaté&udiée, toutefois [7]. Le but de ce travail
est donc de déterminer la viscosité, en cisailléneerelongationelle, de ce type de matériau et
influence des principaux parametres de I'histdinermomeécanique sur ce comportement, afin
de pouvoir fournir des données fiables a un modélsimulation du procédé de fabrication de
ces aliments par extrusion bi-vis. Ceci requierbatre une comparaison des matériaux d’essais

aux produits commerciaux extrudes.



2. Matériels et méthodes

2.1 Préparation des échantillons

Les deux formulations de type « céréales petittagge» contiennent 10% sucre et I'une environ
5% de sirop de malt (A) et l'autre 5% de poudrecdeao (B), et respectivement 71 et 67 %
d’amidon en base séche. Les mélanges sont regigémcorporation successive des différents
ingrédients sous forme de poudre, puis hydratapoogressive jusqu’au niveau souhaité et
conservation a 4°C pendant 24 h , avant vérificatie la teneur en eau finale.

2.2 Rhéomeétrie

Le schéma de principe et les protocoles de meslurédheoplast® ont été décrits dans les études
précédentes [3, 7]. Les mesures sont réaliséesuwtademaine de teneur en eau (MC = 15- 23 %
en base humide), de température T (145- 185°C)umdesavant sortie de filiere, et pour une
énergie mécanique SME de 20 a 220 kJ/kg ; la SMEnedulée par l'intermédiaire de la vitesse
de rotation du piston central (50-200rpm). Touspemts de ce domaine de variations n’étant pas
accessibles en pratique, soit pour des raisons rdeispn de la mesure, soit a cause du
comportement délicat du matériau, le plan d’expées appliqué prend en compte 3 niveaux de
température et d’hydratation et la modificationldeSME est appliquée aux conditions (T,MC)

jugées les plus pertinentes (Tableau 1). Chaquenmeke variations de pression en fonction de la

vitesse de cisaillemeny est issue de la moyenne de trois répétitions, mh@aque rapport
longueur/diametre de filiere (L/D), et chaque drdé pression est ensuite mesuré pour 3 rapports
L/D (0, 8, 16). En revanche, seule la conditiontcde du plan est répétée 3 fois. Les résultats
sont traités suivant la procédure usuelle de lant@&rie capillaire, incluant corrections de Bagley
et de Rabinowitsch, ce qui permet d’ajuster leglesid’écoulemeny( ) ainsi obtenues, suivant

la loi puissance :



n=Kxy (1)
K étant l'indice de consistance (Pa.st n I'indice d’écoulement.
Les valeurs de viscosité élongationnelle apparestias déduites d’aprés les pressions d’entrée,
déterminées par les corrections de Bagley [4] eblmbre de Trouton calculé comme le rapport
des viscosités élongationnelle et de cisaillementr pune méme valeur de la vitesse de
déformation.
2.3 Analyse de la transformation des matériaux
Les produits issus du rhéomeétre sont caractérsearmlyse enthalpique différentielle (DSC) en
exces d’eau, pour déterminer la quantité d’amidam fondu, ou non gélatinisé, et par mesure de
la consistance d’empois (RVA) de suspensiorrt0%0) a 95°C, pour évaluer la dispersion des
macromolécules d’amidon. La transformation des riaatg est évaluée par la comparaison de
ces caractéristiques avec celles obtenues poundé&riaux non traités. De méme, les matériaux
traités sont comparés aux produits extrudés comawr@our évaluer I'aptitude du Rhéoplast®
a simuler la cuisson-extrusion. La DSC a aussi meda déterminer les températures de fusion
des formulations aux teneurs en eau du traitereélag varient de 135 a 120°C et de 165 a 120°C
pour les produits A et B respectivement, dansdiwelle de teneur en eau [15, 23 %], ce qui

suggeére que I'amidon peut ne pas étre complétetrargformé aux températures de mesure.



3. Résultats

3.1 Viscosité en cisaillement des formulations

Quelles que soient les conditions T, MC et SMEyisgosité en cisaillement des matériaux suit
une loi puissance et les valeurs de K et de n ot déterminées (Tableau 1) entre 3 et 300 s
En général, pour les mémes conditions, les valder& sont plus élevées pour le produit B que
pour le produit A, ce qui peut étre interprété,peamiére approche, par un réle fluidifiant du
sucre ajouté. En outre, elles varient bien selarflience classique de la température (non
présentée ici) et de la teneur en eau (Fig.1).

Ces variations sont bien reflétées par la dinbmudes valeurs de K lorsque MC augmente, sans
influence significative sur n. La méme influence esnstatée pour la température. Ces deux
résultats sont bien en accord avec la bibliografiBie [3], [7] par ex.). En revanche, l'influence
de I'énergie mécanique est beaucoup moins netteened se placant aux plus faibles conditions
de température et d’hydratation, supposées favolisiéet du pré-traitement par cisaillement
(Fig.2). L'interprétation de ce résultat, plutdrmenant, par comparaison avec la bibliographie,
réside soit dans la protection de I'amidon parclesstituants mineurs (de la formulation ou des
farines de céréales) qui joueraient un réle deifiabt, soit par un niveau d’énergie mécanique
insuffisant par comparaison avec le procédé desonigxtrusion (SME400kJ/kg). C’est pour
cette raison, entre autres, qu’il est importanvaléer la transformation des produits ainsi traités
3.2 Transformation des produits
Les thermogrammes obtenus par DSC en exces d’eatrenbque la fusion est complete dés
gue T est supérieure a 165°C (Fig.3) ; c’est dentelation T(MC) qui gouverne la fusion de
'amidon, indépendamment de I'énergie mécaniqueiigae. Pour des tempeératures inférieures

a 165°C, quelle que soit la teneur en eau, le rages enthalpies de gélatinisation sur celle du
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produit initial (avant transformation) suggere qweon 10% de I'amidon n’est pas fondu. Ce
résultat est en accord avec les températures amfosesurées au préalable, pour le produit B;
cependant, les températures de fusion de A étédrignres a 165°C, ce résultat suggere aussi
gue le traitement thermique n’est pas complétenemhogéne dans le Rhéoplast®. Enfin,
aucune cristallinité résiduelle n’est décelée dhass produits commerciaux extrudés a des
températures de I'ordre de 150°C.
Inversement, la comparaison des consistances dismpsurées a 95°C montre que la limite de
traitement est plutét imposée par la teneur en Eateffet, pour le produit B, si MC >20%, la
consistance est le double de celle des autres smp@pares a partir de produit commercial
extrudeé ou traité au Rhéoplast® (Fig.4).
Quelque soient les limites entrevues pour le tnagtet de ces matériaux, notamment le niveau de
SME relativement faible, la comparaison de ces lta@suavec les produits commerciaux
extrudés, suggere que le Rhéoplast® reproduit ssuffiment bien les conditions
thermomécaniques d’extrusion bi-vis pour que lesures viscométriques réalisées ici puissent
étre employées pour simuler ce procédé.
3.3 Exploitation des résultats pour I'extrusion ebnclusion
A cet effet, les résultats rapportés au Tableawrtt stilisés pour déterminer les coefficients
permettant de calculer K et n, aprés régressioni#imdaire, selon des relations éprouvées ([2],
[31, [7]) :

K =Ko exp (E/RT -a MC) (2)

N=rn+0.T+0,.MC +0a3.MC.T (3)

La variable SME est exclue de la régression caesfeh direct n’a pas été démontré.



Les coefficients des relations (2) sont calculéscawn f de I'ordre de 0,85. E/R prend les valeurs
de 11100 et 6800 Kpour A et B resp. L'effet de la température estal@mportant pour le
produit A, par comparaison avec la bibliograpliezaut~ 13,5 pour les deux matériaux, ce qui
est du méme ordre de grandeur que pour les autaEsiaux amylacés. Ces valeurs numériques,
ainsi que celles des températures de fusion, peuéer introduites dans le logiciel de
simulation, Ludovic®© [8], basé sur un modele 1D, 83 qui permet, par exemple, de déterminer
les profils de viscosité et d’énergie spécifiquecenrs d’extrusion (Fig.5). La comparaison des
deux produits montre bien que B a des viscosités @levées que A, ce qui entraine des valeurs
d’énergie plus élevées, dues a la dissipation eissge!.

Enfin, I'évaluation de la viscosité élongationnelt®n représentée ici, permet de déterminer le
nombre de Trouton, qui varie entre 20 et 100, l@lews plus élevées étant présumeées plus
favorables a une expansion homogene, conduisameastiucture cellulaire avec alvéoles et

parois fines ([6], [10]).
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Légende des figures

Figure 1: Courbes d’écoulement obtenues pour ledyits A (a) et B (b) pour T=165°C et 3
teneurs en eau différentes 158),(19% (0), 23%A).

Figure 2 : Courbes d’écoulement obtenues pourreduits A (a) et B (b) pour T=145°C et MC=
15% pour deux valeurs de SME difféerentes @Pdt 220 kJ/kgA).

Figure 3: Thermogrammes de gélatinisation en exiésu des produits B, de bas en haut :
initial, transformé a 145°C, 165°C, 185°C (MC=198brommercial (résultat analogue pour A).
Figure 4 : profils de consistance d’empois de netércommercial ou traités a 185°C, pour MC

=15, 19, 23%, de bas en haut. Un résultat analeguebtenu pour A.

Figure 5: Profils de viscosité (a) et d’énergie ¢alculés pour les deux produits {A;-) et (B

===) sur un extrudeur bi-vis pilote sur une géométdevis standard.
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Tableau 1 : Conditions expérimentales des mestngs@ltats obtenus pour les parameétres de la

loi puissance.
MC T SME K(Pa.s") n
(% bh) || (°C) || (kd/kg) A B A B
15 145 70 35400 44200 0,32 0,28
15 145 220 7123 39100 0,26 0,31
15 165 70 16500 28200 0,46 0,39
15 185 70 1180 5700 0,61 0,52
19 145 70 25780 24400 0,3 0,29
19 165 20 4430 16700 0,53 0,33
19 165 70 7280 9100 0,5 0,41
19 165 220 7840 14900 0,36 0,33
19 185 70 1170 2250 0,53 0,56
23 145 70 14600 16300 0,31 0,27
23 165 70 4400 8300 0,4 0,37
23 185 70 870 2900 0,54 0,36
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