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1. Introduction

Les milieux organiquesont des milieux hétérogénes composé&siédnents
extrémement variég]’origine organique et minéte des macromolécules et des
matieres insolublessouvent immergés dans un milieu aquetex milieu complexe
est constitué dun grand nombre de composés gias de tailles et de phases
structurelles différented.orsque ces composés polaires sont soumis & un champ
électrique sinusoidal, chacutedx répondoar un mouvement de méme type mais
dont Famplitude et le déphasage dépend de la nature et de latadEmposé

En régime harmoniqueces comportements microscopiques peuvent étre
exprimés par la permittivité complex#, qui tradut de maniéremacroscopiquées
propriétés diélectriquesdu milieu excité, vu comme un milieu homogene, linéaire et
isotrope Cette permittivité complexe edéfinie par rapport & la permittivité du vide
&, Selon:

g =¢&—j&" (1)

ol j = +/—1, ou la partie réelle’ (permittivité relativeou constarg diéectrique) est
associée a la capacité du milieu a emmagasiner é&hergie életrique via la
polarisation momentanée des composés polagtesu la partie imaginaire’est
associéeaux pertes globales de conduction et de déplacement momentané des
charges liéegGabrielet al, 1996; Vander Vorstt al, 2005) Ce dernier termest

lié a la conductivité électrique du milieuparla relation:

" __ o

)

g2 f

dans laquellé est lafréquencedu champ électromagnétiqd&nvestigation.

Ces propriétés diélectriquesnt déterminéegar la nature et la composition du
milieu organique leur connaissancpermet donc de remonter a des informations
révélatricegdu milieu. Pour cesaisonsja caractérisation diélectrique est considérée
comme un outil particulierement pertingrgur remontei la nature et/ou de€ état
des milieux organiqueslans de nombreux domaines scientifiques ou techntglees
que lindustrie agrealimentaire (Jilanet al, 2012; Ryynanen, 1995 SosaMorales
et al, 2010) I'industrie pharmaceutique ou cosmétigribou, 2016)ou encoreplus
généralemerie secteur de la sant€. Gabrielet al, 1996)

Par exemple, dans le domaine thggtoalimentaire, les propriétés diélectriques
sont exploitées pour suivre la qualité des produits aliment@iilasi et al, 2012 ;
Lizhi et al, 2010; Ragniet al, 2006) leur état dntégritéau cours de la culture et
de la maturatiofWenchuan Guet al, 2011)ou durant leur stockage (Luigi Ragni
et al, 2007; Sacilik et Colak, 2010). Ces propriétés sont également explpibées
contrdler les effets des traitements électrothermiques courammentnnieuere
dans les procédés de stérilisation ou de pasteurisation des produitstatizse
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(SosaMoraleset al, 2010; Venkatesh et Raghavan, 2004/anget al, 2003) Par
ailleurs, les propriétés diélectriguesont des indicateurs pertinents detdt
physiopathologique des tissus biologiques, et permettent le cas écléahlirdun
diagnostic de Iésions tissulaires comme des inflammations, desrelstlides
tumeurs, etc(Brusson et al, 2014; Ha et al, 2011; Haemmerichet al, 2009;

Heilemanet al, 2013; Marzec et Wachal, 19990’Rourkeet al, 2007; Zou et
Guo, 2003)

Il est important de noter queed changements déétat physicochimique et
structurel des milieux ganiques affectent aussi biur conductivité o que keur
permittivité relative ¢'. Par exemple, il a été montré guapparition de Iésions
tumorales se traduit par la modification des deux termes de la permittinj#ece
des tissis atteins (Gabriel et al, 1996; Haemmerichet al, 2003, 2009) En
particulier, des variations relativete plus de 706 aussi bien sur la conductivité que
sur la permittivitérelativeont été relevés a 100 MHz lors dafdparition de tumeurs
dans les tissus mammair@aneron, 1991 O Halloranet al, 2009)

Par ailleursau courgdu processus de gélificationumh ceuf, il a été observé que
les changements physicochimiques du milieu liés a la dénaturatiorratémes
contenues dans le blanc et le jaune’deuf $acconpagnent tune diminution de la
constante diélectrique etuhe augmentation de la conductivité (Bircan et Barringer,
2002) De fagon équivalente, il a été relevé wutraitement thermique appliq@aé
un mélange contenant dainidon, du gluten et déelauprovoquait une variation
simultanée de la conductivité et de la permittiviéative du mélangeau cours du
processus de la gélificatiggmbachet al, 1992)

Afin d’'étre le plus sensible possible aux modifications structurédiemilieux
organiquesle systeme de caractérisation diélectrique id#mat donc exploiter une
échelle dinvestigation a laquelle les variations des pertes diélectriques et de la
conductivité électrique 'dne part, et la variation de la polarisabilit¢ des charges
lies et des mcromolécules '@utre part, soient toutes deux significatives. Cette
condition peut étreléterminéeen considérantangle de perté défini par:

! o

g
tano = T = wii 3)

Celuici met en jeu le rapport entre la partie imaginaire et la partie réelle de la
permittivité complexe, et plus précisément entre les pertes diélectriquéneztle
emmagasinée dans le milieu.’éhuilibre entre ces deux termes est atteint
lorsquetans =1, ou encore lorsque la fréquencesaitation, qui fixe ‘léchelle
d’'investigationgst telle que

f=5 (4)

2meg &l

De nombreuses méthodes deesuresdiélectriques ont été développées pour
caractériser les milieux organiques, en particulier dans le domaine des
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radiofréquences (typiquement de 1 MHz a 1 GHz) et dans le derdais micro
ondes (typigement dans la band&sHz a 300GH2 (Chenet al, 2004; Jhaet al,
2011; Jilani et al, 2012) Parmi les techniques développées, celles @ppalient
sur [utilisation délectrodes, de lignes de transmission,de sondes capacitives
sont largement uidées pour caractériser des produits alimentaires, des cellules ou
des tissus biologique®Brussonet al, 2014; Haet al, 2011; Haemmerichet al,
2009; Heilemanet al, 2013; Lazebniket al, 2007; Marzec et Wachal, 1999
O’Rourkeet al, 2007; Luigi Ragniet al, 2010; Zou et Guo, 2003)Toutefois, ces
méthodes nécessitentifilisation de sondes qui opérent par contact avedilleu a
caractériserce qui présente des inconvénients en termes de qualiiéwagivité de
la mesurgChenet al, 2004)

Pour saffranchir de ces inconvénients, des techniquasinvasives reposant
sur lutilisation dantennes inductives sans contact tait I'objet de nombreux
travaux En particulier, des techniqueSnspirant de 'imagerie RADAR opérant
dansle domaine des microondest été explorées pour la caractérisation de milieux
organiquesen particulier dans le cas de la détection de tumeurs dans les@esus
techniquesreposent sumne approche en champ lointai» qui exploitentdes
fréquencesle champ électromagnétique élevélypiquement quelques dizaines de
GHz). Compte tenu des valeurs de la permittivité complexe des (igpiguement
o~ 1 S/m ets'~ 60), ces fréquences conduisent a une valeur du facteur de perte telle
quetan & << 1. Pou cette raison, elles se révelent sensibles a la permittivité du
milieu maisinsensible & sa conductivité(Baranet al, 2014; Fear et Sill, 2003
Hagnes®t al, 1998)

Par ailleurs des techniquesductives« basses fréquencessouvent désignées
saus le terme de spectrométrie magnétique inductiveont été développées pour
caractériser les propriétés diélectriques complexes des milieux orgadansesne
gamme de fréquences quétendde quelques centaines de Hz a quelques dizaines
de MHz (Zou et Guo, 2003) Ici, compte tenu des valeurs des propriétés
diélectriqgues des milieux organiquesnsidérés, ledfréquencesd’investigation
choisiesconduisent a un facteur de perte tel dap § >> 1. En pratique, ces
méthodes sontonc essentiellement seibles aux variations de la conductivité
électrique du milieworganiqueinvestigué et restent insensibles @ul permittivité
(Griffiths et al, 1999; Heller et Feldkamp, 2009)

Pour étre sensible aypropriétés diélectriques des milieux organiquessiX-ci
présententlassiquement une conductivité dertire de 0,1 a quelques S/m, et une
permittivité relative de fordre de 40 a 100), la bandadiofréquence RF) qui
s'étend dequelques dizaines de MHz a quelques centaines dedyplaré comme
un choixpertinent car ipermet de respecter la condititam 6 ~ 1. Dans cet article,
nous nous intéressons a la mise en ceuvianed techniqueinductive de
caractérisation de milieux organiquenli satisfait cette condition,et permet de
remonter a’kstimationde la permittivité complexe du milieu investiguwéec une
sensibilité équivalente a la conductivité et a la permittigtativedu milieu. Nous
mettons en ceuvre la technique de caractérisasina contagiroposée pour suivre
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I'évolution des propriés diélectriques de quelques milieux organiques auxquels
que nous faisons subir des modifications structurelles.

L’article est organisé de la maniere suivahteus présentonen section 2 le
principe ladetechnique de caractérisatienvisagée. En seoti 3, nous présentons
le banc expérimental associé mbntrons la pertinence dprincipe de mesure
proposésur un ensemble de liquislde propriétés diélectriques connuEs section
4, nous exploitonscette technique de mesumour suivre les modificatien
structurelles tun ceuf induites dune part par marinaddans une solution salée, et
d'autre part par traitement thermique. En section 5, nous nous inté&rasssaivi
diélectrique de la gélification du lait acidifié ddasprocessus de formation du
yaourt. Enfin, nous concluonsn section 6 sur la pertinence de la méthdde
caractérisation diélectrique inductive utilisée

2. Principe de la méthode de caractérisation diélectrique inductive sans contact

La technique de caractérisation diélectriquése en ceuvre icirepose sur
l'utilisation d une antennenductive exploitée en émissieréception, dont le champ
magnétique rayonné induit la circulation de courants danslieund caractériser.

La dissipation et le stockageéédergie électrique, liés respectivement aux courants
de Foucault et aux courants de déplacement induits dans le milieu, dépendent de |
répartition et de’Intensité de ces courantsellesmémes liées auwpropriétés
diélectriguegdu milieu. Par réciprocité, ces couraimduits modifient le courant de
source circulant dansantenne, et par sujtke bilan énergétique dansahtenne. Ces
effets peuvent étre modélisés électriquenpartune modification de’impédance
équivalente dedntennequi joueainsia la fois le réle tin émettar et dun capteur.

A partir des variations deilnpédance de€ &ntenne couplée électromagnétiquement
au milieu & investigueon cherche alors @monter awpropriétés diélectriquedu

milieu.

2.1.Antenne inductiveradiofréquence

Afin de disposer ‘dine sensibilité élevée, nous exploitons un dispositif
permettant de générer un chammductionB d’intensité aussi élevée que possible
tout en maintenant le courantedcitation aussi faible que possible. Pour ce faire,
nous exploitons un résonateuqui joue le rdle dun amplificateur de champ
magnétique qui est excité a distance par une bobine (ou sonde) de contrble
parcourue par un courant de faible intenfigure 1a).Le résonateuutilisé est un
bracelet constitué de deux lignes de transmissimno-rubanrecourbéesséparéees
par une fine couche diélectrique faibles pertes, et ouvertes par deux fentes
diamétralement opposéd&onord et al, 1994) Cette configuration permet de
constituer un résonateur a haute capaci&nission et présentant unensibilité
élevéeaux changements de champ électromagnétiduétude théorique de la
résonance de ce type de dispositif pstsentéedans (Gonord et al, 1994) et
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approfondie dans (Zhou, 2016fette étude permet notammerntétdblir les
conditions de rémance (fréquence, coefficient de qualité) du résonateur en fonction
des caractéristiques du substratilisé et des éléments géométriques du cylindre
résonantLa forme cylindrique permet de reboucler la ligne de transmissiiosi
créée et de concentrier flux magnétique au centre du cylindtex distribution du
champ magnétiquainsiconfiné a lintérieur du braceledstrelativement homogene

dés lors que’dn rest pasa proximité immédiate des parois. Cette configuration
procure une forte sensibilitte fantenne au milieu diélectrique a caractériser placé a
I"intérieur du braceletartoutes les lignes de champ générées trangles milieu.

Lescourantsnduits dans le miliedépendentie sespropriétés diélectrique®ar
réciprocité, les courants modifient le champ magnétique généré etsyits
I'impédance du résonateur REn conséquengela mesure de’impédance du
résonateur permet’accéderaux propriétés diélectriquedu milieu étudié.En
pratique, limpédance du résonateur est estimée a partir de la meduiramidance
mesurée aux bornes de la bobine de contrle couplée électromagnétiguement au
résonateura I'aide dunanalyseur de réseaouni d un kit de mesure’@npédance

Eléments électriques additionnels
- du milieu organgque

~
o)

Reésonateur charge

Résonateur

magnetique

Bobine de

L — =
contrile -

Bobine de contrale

|

Analvseur de réseau

a) b) Source RF

Figure 1. a) Constitution de’lantenne RHRutilisée. b) Modélisationélectrique
équivalentadel’ antenneRF chargée par un milieu organique

2.2.Modélisationélectrique équivalente dédntenneRF

A vide, le résonateucylindrique peut étre modélisé pam circuit équivalenta
éléments électriques distribyémtésL,, R;, et C;. Quand e résonateuest couplé
avec un milieu organiquales éléments électriquaslditionnelsR, et L; relatifs au
milieu peuvent étre ajoutés en série akgdR;, et C; dans le méme circudomme
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présentéfigure 1b (Darrasse et Ginefri, 23; Ginefri et al, 1999; Hoult et
Richards, 1976 Wilkie-Chancellier et al, 2011) Ces éléments électriques
additionnels traduisentdffet del énergie électromagnétique transféréenalieu
organique, lié & ses propriétés diélectriqueRar ailleurs,l'impédance Z, de la
bobine de contrble peut étre modéligar une résistancl. et une inductancé..
(figure 1b). L'impédance de la bobine chagyZ,,.s s'exprimealorspar:

74 GRL(LrL) et (4)
1+G(R+R) o+ G( b+ V)( 1)

ou k est le coefficient de couplage entre la bobine de controle et le résohateu
éléments électriques du résonateur a vide peuvent étre calculés thréeriae
partir des propriétés du substrat du résonateur et de sa géorf@merdet al,
1994) En pratique, un algorithme de minimisation tel qlagorithme itératif de
GawssNewton (Dennis et Moré, 1977peut étre utilisé pour ajuster le modef@ (
avec lesvaleursexpérimentales d&.esacquises dans une bande de fréqueBice
centrée sur la fréquence de résonance du capieude R etL; étant nuls), cette
minimisationconduita I'estimation deR;, L; et C;, connaissanZ, (Masilamanyet
al., 2014) En utilisant la méme techniquéedtimationlorsque le capteur est chargé
par le milieu diélectriquel estalorspossiblede déterminer en outre les parameétres
R etL; quireprésentent le milieu organique

mes

2.3.Evaluation de conductivité et de la permittivité relatider milieu organique

Afin d’évaluer les parametres diélectriqudis milieu organiquea partir de
I'estimation des parameétres électriques équival@ntst L;, nous considérons la
puissance électromagnétique transmise’paténne au milieu.

Dans le volume du miliearganique cette puissanceéexprimepar (Pérezet al,
2001):

P= [ (E-3)av ®)

olUEest le champ électrique gtest la densité des couraritsluits dans lemilieu
organique. Si'bn considéere les courants de déplacement et les courants de Foucault
induits dans le milieu, il vient

J=(c+ jsog'a))E (6)

En outre, si’lon considére quéa distribution du champ magnétique dans le
milieu organique est uniformet orientée den I'axe z figure 1a) en raison de la
géométrie du résonate(thou, 2016)et en se souvenant qge, g _ _ B , il vient:

ot

J- ij;ow) 0B @)
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ou p représente la position le long dedle radial.Enfin, en intégrant5) sur le
volume du milieu organique aritérieur du cyihdre et en utilisant €quation ) il
vient:

_ T a4 2|5
P=(0+ jey'o) g a'ho’ B (8)

ou a et b représententespectivement le rayon et la hauteur du résonateur bracelet.
Par ailleurs, si’bn considéere le modéle électrique du dispositju¢e 1b), on peut
exprimer la puissance éleicue transmise au milieu selon

1 2
P Zz\l\ (©)

ouZ =R+ jal;est limpédance de charge représentant le milieu organiguesét
le courant circulant dans le résonateinalement, a partir de8) et @), il est
possiblededéduire lexpression déimpédance induit&; telle que:

2

(10

Z, =(o-+ié:oes'a))%a“ba)2 I

Finalement, en séparaat partieréelleet la partie imaginaire dg on peut exprimer
la résistance équivalenet I'inductance équivalentg du milieuselon:

2 2

B B 11)
R=og " T (

et L= 806‘I%a4u02

Or, selon le principe de réciproci(Darrasse et Kassab, 199Borrain et al,

2
resteinchangée méme si

1988) il est possible de considérgque la grandeu}B/I

les propriétés diélectriques du milieu évoluent. En conséquence, étagtqglomnles
propriétés géométriques et b du résonateur ainsi que la fréquence de résonance
sont connues on peutdéduire de (11) que la conductivitétc du milieu est
proportionnelle & et que la permittivité relative’ du milieuestproportiomelle a

L;. Ces propriétés renderiektimation des paneétres diélectriques et & simples a
effectuer a partir des valeurs estiméefRdst L.

2
reste constante, elléest pas connue

Toutefois, en pratique, si la grande%ﬁ;/l

dans labsolu. Il est donc nécessaire de procéder a une étape de calibration
permettant de’affranchir de la noitonnaissance de ce terme. Cette calibration peut
étre effectuée en utilisant un milieu ditleque de référence dont les propriétés
diélectriquesoier €t g SONt connues, telle qune solution de chlorure de potassium
(Nortemannet al, 1997) Par ce moyen, les propriétés diélectriquasndmilieu
inconnu peuvent se déduire de cellesrdiieude référence en utilisant
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g’ = Li ! (12)

- Rref Gref Liref ref

ol R et L'*sont respectivement la résistance 'gtductance induites estimées
lorsque la solution de référent@es, &) €st placée dans le résonateur.

3. Mise en ceuvre expérimentale
3.1.Dispositif expénmental

Dans cette étude, nous mettons en ceuvre la technique de caractérisation
diélectriqgue sans contact ‘@ide dun résonateur braceleylindrique constitué de
deux bandes paralléles en cuivre séparées par une couche diélectrique a faible pertes
(Cuflon) dépaisseur 250 punCe résonateubracelet, notdRB;, présente umayon
a= 2,0 cm et unéhauteurb = 6,0 cm. Ces paramétres conféerent au résonateur une
fréquence de résonandég=98MHz et un facteurde qualité supérieur a 80&G
température ambiani@5°C). Ces propriétés ontté& choisies de telle sorte qie
facteur de pertes tarsoit proche de pour les milieux organiques investigués dans
cette étude Le dispositif expérimental complet est représefigire 2. Il se
compose

— d’'une antenne RF, constituéaud résonateur RF cylindrique €tude bobine
de contrdle associée,

—de échantillon diélectrique a mesurer, qui est placé dans un pilulier de verre
placé a’lintérieur du résonateur cylindrique (sauf mention contraire),

—d'une chambre #rmorégulée dans laquelle sont placéantenne et
I’échantillon & mesurer

—d'un analyseur de résedlP4195A muni dun kit de mesure 'dnpédance
HP41952A, qui permet la détermination directe dmpgédance de la bobine de
contr6le dans la bande 100 kH500 MHz.

Une bande de fréquere® de 20 MHz centrée autour de la fréquence de
résonance dedntenne est considérée. Dans cette bdralelyseur est tout dbord
calibré a laide dune procédure sourtcircuit, circuit ouvert et charge 5Q ».
Ensute, une procédure de compensatiof @st appliqguée afin deaffranchir de
I'impédance propre de la sonde de contrOle et deraectique associgégilent,
2005) Le dispositif permet ainsi de mesurer directemempédanceesZ. (4).

A titre d’exemple, nous montrondigure 3 limpédance complexeZyesZc
obtenue a 28C dans la bande 98,2 MHz a 99,4 MHz lors de la mise en ceuvre de
'antenne RF a vide puis chargée par un liquide diélectrique de référence. Il s’agit
d’'une solutionde NaCl a 0,40, dort les propriétés diélectriques tabulées £Q@5
sont ores = 0,65 S/m eté =78 (Peymanet al, 2007) Nous constatons que
'impédance complexe mesurée est bien modifiée par la présence de la charge
diélectrique placée dans le résonateur cylindriqgaeaMeurs, Idigure 4 montre, en
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module en phase, I'évolution de I'impédance compxgZ. a 25°C en fonction
de la fréquence, lorsque I'antenne est chargée. Nous pouvons observendaaéso
proche de 98,8 MHz du résonateur chargé par le liquédeatrique.

Aralyseur de réseau

Bobine de
contrble

Figure 2. Dispositif expérimental (En pratique, la sonde RFé&thantillon sont
placés dans la chambre climatique, plutdeglevant’lanalyseur de réseau)
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-500
-600
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Figure 3. Impédance équivalente Zmés mesurée poutdntenne RF a vide
et chagée un échantillon de solution NaCl a @¢dans la bande 98 RIHz
a 99,4MHz
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Zmes- Zc
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Figure 4. BEvolutionfréquentielle du mdule et de la phase dérhpédance Zmez&c
lorsque lantenne est chargée par éohantillonde solution NaCl a 0,%

3.2.Estimation e R et L4

En pratique, la mesure dénhpédance complex&,.sZ. est faite sur 400 points
de mesures acquis dans la bande 98,2 MB9,4 MHz, et la mesure est répétée 10
fois avec repositionnement deéthantillon A partir de ces données de mesurestl e
possible destimer les parameétrdy et L; de limpédance induite dansahtenne,
selon la méthodologie évoquée au paragraphe 2.2, aistethir une image des
propriétés diélectriques du milieu investigué.

Pour $en convaincre, nousonsidérons ici qglques solutions diélectriques dont
les propriétés sont connues, afin de valider la mise en ceuvre de la méthode de
caractérisation proposée. Les solutions considérées sont regroupéestdaleale
1. Il s'agit de solutions salines de chlorure de potassde concentrations variables
permettant thbtenir des liquides de permittivité 80 et de conductivités variées
préalablemeninesurées ddide dun conductimétre. Par ailleurs différents solvants
faiblement conducteurs mais présentant des permittivaéges tabulées dans la
littératuresont également considéré

Tableaul. Parameétres diélectriques des solutions considérées

Solutions Conducti,vité (S/m) Permittivité ,relative
(mesurée en DC) (tabulée)
Saline (KCI) 0,14a21 ~ 80
Acétone <10°® 207
Ethanol <10° 245
Méthanol <10° 30
Acétanitrile <10° 375




188 12M. Volume 15-n° 3-4/2016

A titre d exemple, nous montrons leésultatsobtenus & 98 MHz et a 25°C pour
I'estimation deR, pour lesdifférentes solutions salined la figure 5, et pour
I’ estimation de.; pour lessolvants de différentes pertiités a lafigure 6. Dans les
deux cas, nous notorggue des relationdinéaires sont obtenug entre R et la
conductivité dune part et et la permittivité dautre part, conforngea ce qui était
attendu dapres léquation(11). Cespremiers résultats expérimentaux confortent la
validité de la méthode de caractérisation diélectrique exploitée ici.

0.025

0.02 /
0.015 /(i/
0.01 L&//

0.005
/ o Données expérimentales
— Ajustement linéaire

0 0.5 1 15 2 25
Conductivité (S/m)

Ri (Ohm)

Figure 5. Estimation de Ren fonction de la conductivité électrigde solutions
salines de KCI de différentesrmentrationsa 98 MHz et a 25°C

-11
34X 10
* /f/
3

z
pr

- /

2.6 T

o Données expérimentales
— Ajustement linéaire

2'%0 25 30 35 40
Permitivité relative

Figure 6. Estimation de; en fonction de Ipermittivité relativede différats
solvants a 98 MHz et & 25°C
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3.2.Données de calibration deédntenne RF

Dans lobjectif de remonter a’'dstimation quantitative des paramétres
diélectrgues o et ¢ a partir des paramétresimdpédance estiméR, et L;, il est
nécessaire de disposer de mesures de références afin de procéder a la calibration de
I'antennepour une température et une fréquen@ndlyse donnéesomme cela est
mentionné au pagraphe 2.3, équation (12). Pour ce faire, nous estimons les
grandeurs R*" and L* correspondant a la solution de référence de chlorure de

potassium 0,4 dont les propriétés diélectriques tabulées en fonction de la
frégquence et de la températw@nt disponible dans la littératuréNortemannet al,
1997) Par exempleJa mesurerépétéelQ fois a 25°C autour d88 MHz sur la
solution de NaCl 0,46 de propriétésy = 0,65 S/m et s = 78, permet destimer

les grandeurs de référenceg® =154mQ+1% et =554 10" H+4%
respectivement Ces grandeurssont utilisées pour calibrer’dntenne selon la
procédure mentionnééquation (12) pour des mesures a 98 MHZ25°C Nous
procédons de méme pour la calibration ‘d@atenne poud’autres températures et
d’aures fréquences dnalysele cas échéant.

4. Suivi des modifications structurelles de’beuf

Dans cette partie, nous nous intéressons a la caractérisation diélectrique RF sans
contactde I ceuf.Dans cette étude,ceuf est utilisé comme un milieu orgareqde
test, car il est relativement aisé de lui faire subir des modificationswstlies et
d’en suivre lévolution a travers la variation induite de ses propriétés diélectriques.
En outre, la caractérisation sans contpoiposée ici peut déboucher sdes
applications intéressantes dans un contexte industrieladigrentaire.Grace asa
forte teneur en vitamines, en minérauxrprotéines de haute qualit@lesqueles
acides aminés essentielsceuf constitue une source alimentaifimaine de
premereimportarce. Pour cette raisorsaconsommation est largement répandate
représentede fordre de 150ceufsde poule par personne et par an’échelle
mondiale L’ ceuf entre dank constitution de nombreuses préparations alimentaires
telles que les pts cuisinésles péatisseries, ou encore les sauces telles aue |
mayonnaise.

Le tableau2 présente la compositidypique du blanc, du jaunet de fceufde
poule entier, ainsi que legpropriétésdiélectriquesassociéegui sont directement
lies a cettecomposition(Bircan et Barringer, 2002Guoet al, 2007; Wanget al,
2009) Dans100g de blanc doeuf on trouve par exempl85 g deau, 10 g de
protéines(dont 54% correspond a dédvalbuming, et 5 g dautreséléments parmi
lesquels figurent notament des lipides ete$ glucidesA température ambiante
(25°C), la conductivité du blanc’ deufestd’environ0,71 S/m a 40 MHz(Wanget
al., 2009) tandis que la permittivité relative est dertire de 75 dans la bande
passantele 100300 MHz. Le jaune ¢euf contient plus de graisses, moirigal et
d’ions libres que le blanc, ce qui conduit a une conductivité et a unettperé
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réduites par rapport au blantoeluf. L ceuf entier occupe de maniere logique une
position intermédiaire du point de vue de sesppétés diélectriques entre le jaune
et le blandtableaw?).

Tableau2. Composition des différentes partiésinl ceuf (g/100g) et propriétés
diélectriques associées

Partie . . Conductivité| Permittivité
) Eau Protéines | Grasses Autres .
de I ceuf (S/m) relative
Blanc 85 10 3 2 0,71 75
Jaune 48 16 34 2 0,32 51
Entier 73 13 12 2 0,52 69

Compte tenu de ces valeurgXploitation durésonateur cylindrique de 98 MHz
est adaptée a la caractérisation diélectrique sans contaaede En effetcette
fréquencede résonance conduit a un facteur de pettes le milieuproche de 1
(tand est comprisentre 1,7 et 1,1 selon qus’agit du blae, du jaune ou dédeuf
entier) ce qui procure aantenneune sensibilité équivalente yadeux parametres
diélectriquesrecherchés. Toutefois, pour des raisonendombremenéventuelde
I'échantillon a mesurer (un ceuf entier présenteayonde fordre de2,5 cm) un
résonateude dimensions supérieures a celui qui est décrit au paragraphe 3.1 est
éventuellementutilisé. Aind un résonateurbracelet cylindrique similaire au
précédentmais dont leslimensions sorgupérieuresr@yona = 2,6 cm et de hauteur
b =10 cnj est considérd.es dimensions de ce second résonateur, d&XBtdui
conféerent une fréquence de résonaneaé de 65 MHz. Cette fréquence conduit a
un facteur de perte compris enfr@ et 2,6, ce qui reste satisfaisaigta-vis de la
sensibilité aux deux parameétres diélectriques reche(uligsg, 2017)

4.1.Suivi des modifications structurelles deckufinduites par immersion dans la
saumure

L'immersion des ceufs dans une saumure (solution saline) constitue/ein deo
conservation traditionnel des ceuf® iI@ode de conservation induit une salaison de
I'ceuf qui saccompagne 'dne modification strudurelle En effet, lors dtune
immersion prolongée, le sel contenu dans la saumure pénetre paseosmo
I"intérieur de’lceuf(figure 7).

La pénétration du selacompagne’dne modification structurelle du jaune de
I'ceuf qui, perdant de'dau, devient ferme et’uhe couleurrougeorangé la
structure du blanc déceuf reste inchangée. En Asieelf ainsi conservé entre dans
la composition de nombreux plats traditionnels comme ceux qui sont g®sent
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figure 8 (gateau de la lune)Nous procédons ici au suivi déévolution des
propriétés diélectriques @bufs marinéde maniére prolongée dans la saumure.

“Concentration ' Concentration. ‘ .COq:J i ‘.
* flevée ¢ faible © dar ©
e Nagl e
L] : e % [ ] ..é- ) o ; . ° .. .
R Jaune d'ceuf . e
° . : . . . .Blanc d’mu‘f'; . .. T, . .
.. o &0 5 999G . . :Ex;ériéu
L ] L] L ] L] ° o L] L] L] .d‘muf

Figure 7. Pénétration du sel dans un opaf osmose lorg’une immersion
prolongéedans la saumure

Soupe du riz avec un
ceuf mariné

Figure 8. (Euf mariré et les exemples d'utilisation

4.1.1. Protocoleexpérimental

Une saumurest préparée aveane proportion d250g de selversés dans un
litre d’eau chaudepuis refroidie jusqia 25°C. Des ceufpondus de deux semaines
sont immergés dartette saumure qui est stockée a températureaaebjusqia 30
jours. Afin deffectuer le suivi des propriétés diélectriques des ceufs marinés,
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certains ceufs sont prélevés dans cette préparation au bout de 10, 15 et, 38 jours
comparés a des ceufs non marinés

Parmi les échantillons prélevés, certains sont em@és intacts placés a
I"intérieur du résonateur bracelB,, et sont caractérisés aide de la méthode RF
sans contact a 65 MHz. Pour ce faire, une étape de calibration est effectuée a
65MHz & Faide dune solution de NaCl a 0% de référenceverséedans une
coquille dceuf vide. Cette solution est adoptée afin que le volume du milieu
diélectrique deréférence utilisé et le milieu organique a caracté@nssoient
identiques et quaucun biais trigine volumique ne soit introduit lors de la
calibration.

D’autres échantillons sont cassés afiexttaire le jaune 'deuf dune part, et le
blanc dceuf dautre part, qui sont caractérisés séparément. Le jaune est caractérisé a
I'aide du résonatelRB, a 65 MHz. La calibration est faite avan échantillon de
solution NaCl 0,4%, dont le volume est approximativement identique a celui du
jaune doeuf concerné et qui estversé comme le jaune, dans une demoguille
d’'ceuf pour mettre en ceuvre la mesure. Par ailleurs, 30 g de bdantabnt utilisés
pour remplir complétement un pilulier de verre qui est insér€idgtérieur du
résonateur bracel&B,, et sont caractérisés a 98 MHz.

4.1.2. Résultats expérimentaux

Les évolutiondde la conductivité etde la permittivité relative des blancdes
jaunes et ceufs entemarinés en fonction du tempsimdmersion dans la saumure
sont présents figures 9et 10, respectivemenivant immersion ¢euf frais jour 0),
on observe que la conductivité du blanc est supérieure a celle du jeeuteed celle
de Iceuf entier. La mémehose peut étre observée pour la permittivité relative. Ces
différences sont conformes a ce qui a été établi en littérgabieau?) a l'aide de
techniques de mesure diélectrique avec contact (Bircan et Barringer, GDo2t
al., 2007)

En outre, @ observe que la salaison de I'ceuf par osmose a pour effet
d'augmenter la conductivité électriqgue du blanc et de I'ceuf entier (fRui€ette
observation est conforme aux résultats présentés @mmng et al, 2013) qui
montrent que la conductivité étdque du blanc et de Il'ceuf entier est
proportionnelle a la concentration de sel dans ces milieux.

Par ailleurs, on observe que le jaune d'ceuf se déshydrate et durcit auwcours d
temps d’immersion dans la saumure, et devient completement soliseua de30
jours, comme le montrent les photos des échantillons prélevédigeréll. Il est
établi que la déshydratation des milieux organiques augmente la conoantiexsi
matériaux solides, et induit une diminution de la permittivité relative duuiia
et al, 2015; Zhanget al, 2013) La diminution significative de la permittivité du
jaune d’ceuf mariné observée dans nos travaux et présentéelfifde=55 & 37 en
15jours) traduit bien cette modification structurelle du jaune d'ceuf. Cette
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diminution n’est pas observée pour le blanc d'ceuf qui reste liquide au cours de la
marinade.

35
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Figure 9. Variationsde la conductivité deédeuf mariné en fonction du temps
d’'immersion dans la saumure
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Figure 1Q Variationsde la permittivité relative dédeufmariné en fonction du
temps dmmersion dans la saumure

Les résultats de caractérisation obtenus itaidé de la technique inductive sans
contact sont donc cohérents avec ceux qui sont rapportés dans la littérature.
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Frais 10 jours 15jours
s

Figure 11 Vue de dessus de jasndceuf maring

4.2.Suivi des modifications structuredks de 'loeuf induites lors de la gélification
par chauffage

Le chauffage din ceuf conduit a sa gélification. Il modifie les protéines
contenues dans le blanc et le jaune, et provoque la transitioe structure fluide
vers une structur@scoélastiquesolide dont la fermeténécaniqualépend du temps
de cuisson(ceuf «mollet », ceuf «dur », etc). L’ étude des paramétres physiques de
cette transition (effet déa température de gélificatiorfermetédu gel obtenus,
capacité deétention deay ou évaluation depropriétés diélectriquedu milieu en
transformation) ont fait’bbjet détudes présentées dans la littérature (Bircan et
Barringer, 2002 Wanget al, 2009; Zhanget al, 2013) Ici, nous mettas en ceuvre
le suividiélectriqueRF sans contacte la gélification teus induite par chaffage,
et comparons les résultaexpérimentauxa ceux qui ont été obtenus dans la
littérature avec des méthodes conventionnelles

4.21. Protocole expérimental

Dans cette étude, des ceufpondus de 15 joursgt stockés a température
ambiante (25C) sontutilisés.Les ceufs entiers sont considérés, aetéhantillons
de blancs son#&galementpréparés Pour préparer ces échantillor¥)g de blanc
sont prélevés dansn ceuf cassé et soimimédiatement versé&ans unpilulier en
verreadapté a’Utilisation du résonatelRB, résonnant a 9BIHz. Les échantillons
de blancsainsi préparés sont uidés immédiatemenpour [expérienceles ceufs
enties sont placé quant aeux dans le résonatelRB, résonant &65MHz pour
I'expérience

A I'instantt = 0 min, léchantillonconsidéréest placé & intérieur du résonateur
choisi puis I'antenneainsi chargéeest placé dans |'enceinte thermoégulée
préalablement stabilisée a une température d¥€60Q’acquisition de’impédance
complexe induit&,.sZ. de antenne est immédiatement lancée et répétéestieste
minutes durant 10 heures, afireffectuer le suivi diélectriquen « temps réeb de
la gélification de’léchantilbn de blanc ouell ceuf entier.
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4.2.2. Résultats obtenus

A titre dexemple dacquisition, nous montronfigure 12 I'évolution de
I"'impédance complexg,.sZ. mesurée entre= 0 ett = 180 min, dans une bande de
fréquence de 1,BIHz centréeautour de larBquence de résonande résonateur
RB, chargé paun échantillon délanc dceuf.Nous remarquons une modification de
I'impédance mesurée au cours du terdppartir de cette impédance, les éléments
d'impédance induiteR; et L; sont calculé selon la procé&ure présentée au
paragraphe 2.2, et par suite, les propriétés diélectriquesédeaftillon sont
estimés apres calibration a 25°C, comme présenté au paragraphe 2.3.
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—— 60 min
120 min WY
-50p] - 180 min

-100

—_— —

Partie imaginaire

<

-200

-50 0 50 100 150 200 250
Partie réelle

Figure 12 Changements’'@npédance Zme&C pendant la gélification du blanc
d’ceuf 0 & 180 min). Les données présentées dans la bande passant@®8NIHz

La figure 13 présenteles évolutions de la conductivité et de la permittivité
relative d’'un échantillon deblanc d’ceuf, et tun ceuf entierobservées pendard
gélificationentret = 0 ett = 600 min Pour ces deux échantillons, oanstateune
augmentation de la conductivité et une diminution de la permittivité rel&oug le
blancd’'ceuf la conductivittaugmente dd9 % en passant dne valeur de 0,63 S/m
(état fluide a 25C) aune valeur de 0,94 S/m (é@dlifié). La permittivité relative
au contraire subit une décroissance de%H2en passant d©2 a 44 Ces
changements peuvent étre attribaéla foisa I'élévation de températume subit
I'échantillon— qui passe de 25°Gnitialementa 60°C lorsquil séjourne dans
I’enceinte thermaégulée- et a leffet de la gélification

En effet, Wang et al. (2009) ont établi quela conductivité des blanad' ceufs
liquides présentait une augmentation de%ta 40MHz lorsque la températe
augmente de 2fC a 60°C (sans gélification)De mémegBircan et Barringer, 2002)
ont constaté une augmentation de%22 300MHz pour le méme changement de
température. Par ailleur@Vanget al, 2009)ont observainedécroissancde 22%
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de la pernitivité relativetandis que la tenfyature augmente de 20 a 60°C, sans
gélification de blanc '@euf
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Figure 13 Variations des propriétés diélectriques en fonction du teafsgrvées
lors dela gélification induitepar chauffagea 60 ° C dun échaltillon deblanc
d’'ceuf

Par ailleurssous leffet de la chaleudgs protéinese dénaturentse lient avec
les molécules tkay et forment par association avéautres constituantsn réseau
tridimensionnelqui constituentrogressivement un gedPendantia gélification du
blanc d’'ceuf il a été rapporté que la permittivité relative diminue alors que la
conducivité augmentéWanget al, 2009) Par conséquent, on peut conclure que les
résultats obtenus dans cette étude sont cohérents aveétabliscenittératureavec
des sondediélectriquesde contactellesquerapportées dandircan et Barringer,
2002; Wanget al, 2009)

Dans notre étude, afin de séparer les effets de la température des effets de la
gélification sur les variations des propriétés diélectriques des @icmmnt
considérés, nous avons choisi de normaliser les propriétés diélectriques de
I'échantillon mesurées par celles mesurées pour les solutions de référeades dan
mémes conditionexpérimentales

Nous formons ainsi les rappsrdeconductivitéet de permittivitéels que:

Rczzaoeuf et RP glvoeuf (13)
O Nacl € Nacl
Dans lesqels oxf et £ oy SONt la conductivité et la permittivitéelative de
I'échantillon d’ceuf, respectivement, eabya.ci €t &naci SONt respectivement la
conductivité et la permittivité relativiune solutiorde référence ddaCl, mesurées
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dans les mémes conditions expérimentdles évolutions des grandelRE et RP
en fonction du temps sont présentfigsre 14.

On constatequ'au cours du tempda variation de permittivité est plus élevée
pour I'échantillon de bland’ceufou dceuf entierque pour 'léchantillon de NaCl
C’est pourquoi erffet, dans les deux caRP diminue de 1,2 & 0,6 e 0,9 a 0,5
aprés300 min. Il est donc possible de conclugee leffet de gélification d blanc
d’'ceuf est plus important que’¢ffet du changement de température sur la
permittivité, du début a la fidu processus dgglification. En outre, la valeur déP
se stabilise a partir de=300 min, ce qui laisse entendre que le processus de
gélification est teminé au bout de 300 min.
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Figure 14 Variations des rapports de conductivité et des rapports de permittivité
en fonction du temps pendant le chauffage des échantillons de 25°C a 60°C

D’autre p#t, on observe que le rapport denductivittRC diminue det=0 a
t =50 min, ce qui signifie quédffet du changement de température est supérieur a
I' effet de la gélifiationdans cet intervallde tempsEnsuite pour50 min <t <300
min, RC augmente la gélification elle aun effet plus important sur la eductivité
gue le changement de températatda gélificationa bien débuté dans cet intervalle
de tempsEnfin, pourt >300 min,on ne constate plusé@volutions deRCetRP: la
température a atteint sa valeur finatée gel est complétement formé

Cesinterprétationssontappuyées par un suivi de I'évolution de la température
intérieure d'un échantillon de blanc d'ceuf placée dans I'enceinte thégutée a
60°C, associé a un suivi visuel de son état de gélification (effectué autred’a
échantilons traités dans les mémes conditions). Les résultats de ces suivis s
présentés dans le tableau 3. On constate que le blanc d’ceuf commence reffattive
a gélifier a partir dé = 50 min, et que le gel est complétement fornhé 800 min.
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De plus, onobserve que la tempéraguintérieurede [ échantillonatteint sa valeur
finale (58°C) at = 110min. La croissance dBCjusqu’a 300 min est donc bien liée
a la gélification.

Tableau3. Température intérieur et vue de dessusmdlanc doeuf pendant
la gélification a 60°C

0 min 30min 50 min 110 min 200 min 300 min
25°C 52°C 55°C 58°C 58°C 58°C

Dans le cas dédeuf entier, les conclusions sont approximativement les mémes.
Toutefois, on constate quRC ne se stabilisgpas completemeraprest = 300 min
Cette différence par rapport a la gélification du blarmmeut $expliquer par la
présence du jaune daneeluf etier, dont la gélification est plus longue que celle du
blanc Toutefois cet effet est peu visibdair la conductivitédans la mesure ou le
jaune esglobalementnoins conducteur que le blanc.

Pour conclure, nous pouvons dire que la méthode proposée permet effentive
de suivre les modifications structurelles tedf induite par chauffage, ‘aide de la
méthode proposée. Les résis trouvés sont cohérents avec ceux présentés dans la
littérature, et montr le potentiel de la méthode utilisée pour des applications de
suivi sans contact et nanvasives dans le domaine agro alimentaire. Dans la suite
de cette étude, nous étudions le suivi diélectrique du changement strduotla)
induit par lacidification,lors du processus de fabrication gaourt

5. Suividela formation de yaourts

Le yaourt est un produidlimentaire a base de lait fermerités largement
répandu, et dat la consommation mondiale est en forte progressiggossede une
forte valeur nutritive et constituene composante essentielans lalimentation
recommandég@our tous les groupesabe Le processus de gélification du lait par
acidificationest la pemiére étape de fabrication de yaours. La gélificationest
obtenwe par acidification du laitgui est effectuée adide des bactériede culture
(lait ribot) ou bien a’laide dacides dédiés tels que la gluceiractone (GDL).
Pendant’kcidification du lait, un gel est fornparla déstabilisation des micelles de
caséines (qui représentent environ%8@es protéines dans le lagyi s’agrégent
pour former une structure en saiimensiongfigure 15). A pH 6,76,8, les micelles
de caséine sont libres dans le lait. Lorsque le pH diminue’pup#ib,3 au cours de
I'acidification la charge négative des micelles de caséine dimaemugui réduita
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répulsion électrostatique dessgéines Les micelles ne se repouss@lus et ont
tendance a ’'agréger,ce qui amorce le processus de gélificatidrarsque
I'acidification du lait atteint le poinisoélectriquede la caséine (pH 4,6u les
interconnexions rendent le réseau plus unifoemnstablg, le yaourt est formé et le
gel obtenu consiste en un réseau tridimensionoestituéde chaines de caséines
(Luceyet al, 199%). Les facteurs qui influergrincipalementsur la formation des
yaourts sont la températureimcubation, la compsition du lait,la dose thgens
acides. Dans lindustrie alimentaire, la formatiothe yaourtsesten généralesuivie
via la mesure du pH odespropriétés rhéologiquedu mélangeeffectuées a aide
de sondes plongées dans le mili¥u et al, 2008)

Yaourt
B3
M_‘,,oﬂ.

glucono-4-lactone

S50
(—Q«'%’(Q*z’@
‘. -0l0100M
/ R VICIS@)
\ \ / NG QOO0
e Micelles de caséine”
pH 6,8 pH5,3 pH 4,6
c6=0,50S/m, e =64 6=0,90S/m, e =60

Figure 15 Formation de yaourts par acidificatiafu lait

Lesyaourts en formatiogonstituent un milieu organiqumntenant une grande
proportion de sels minéraux et de particules charggtesiont les changements
structurels prenant place au cours du processus de gélification ont a p#gori u
influence significative sur ses propriétés diélectriqisoutre |’ acidification de la
solution lactée favorise la mobilité des charges dans le milaumesure de la
conductivitéeffectuée paun conductimétrelassiqueconfirme cette tendanceen
phase liquidda conductivitéd’un lait écrémé est proche 8¢ n5lcm, alors qlen
phase gel (gourt) la conductivité atteir,5 nS/cm (Siefarthet al, 2014; Zhu et
al., 2015) Pour ces raisonsnous avons choisd’implanter la technique de
caractérisation diélectriqguanductive sans contact pour effectuer le suivi de la
formation du yaourt.

5.1.Protocole expérimental

Dans cette étudérois compositions différentede lait de vache, notéégoe A,
B et G (tableau4) sontutiliséespour la formation de yaowtLe lait detype A est
constitué de 18 de poude de lait écrémé commercidLE) diluée dans dedau
déioniséele type B est constitué de 20 dePLE diluée dans du laidemiécrémé
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commercial Le type C estdu lait demiécrémécommerciainon modifié Les valeurs
de références déa conductivitéde ces échantillons sont obtenues en utilisant un
conductimétreeonventionnel

Les échantillons de la& ['étatliquide sont soumis ain traitement thermique
appliqguédans urbainmarieportéa 90°C pendant 10 mifEnsuite, ils sont refroidis
immédiatementusqua la température’'ohcubation souhaitéd;,. dans un bain
d’'eau fraicheDifférents gens d'acidification (GDL ou yaourts déja formés) sont
ajoutés dars lesdifférentséchantillonsgpréparésavec des dosemriées(2, 13 ou 26
g/L de DL ; 10%, 15% ou 20% de yaourtdéja formé. Des piluliers de verre
contenant 30 g dafifférentessolutions préparées sont placés tour a tolintétieur
du résonateuRF RB; résonnant a 9BIHz. Compte tenu des valeurs des paramétres
diélectriques des solutions lactées et des yaourts formés (conductivitpesesm
entre 0,6 et 1,8/m et permittivités relatives comprises enfi@ et 60)cette
fréquence thnalyse condtiia des facteurs de pertes dans les milieux constitués de
I'ordre detan 8 ~ 2 ce qui est satisfaisant pour que le systéeme soit sensible aux deux
parametres diélectriques rechercfi#sng, 2017)

Tableaud. Composition de trois types de lait utilisés

Type Protéines Calcium Glucose Graisse | Conductivité
D) () () (L) (mSfem)
A 32 12 48 08 6,2
B 64 24 96 168 8,6
Cc 32 12 48 168 57

L’ensembleantenne et échantillogst placé dankenceinte thermoégulée pré
réglée ala températureTi,.. La conductivité et la permittivitérelative de
I'échantillon considéréont estimées durant toute la périodéncubationselonla
techniqueinstrumentaledécriteaux paragraphes 2 et Bour chaque expérience, au
moins trois essais ont été effectués.

5.2.Validation avedes mesures dpH etdela conductivité

A titre dexemple, nous montroriggure 17 les évolutions de la conductivité et
de la permittivité dune solution de lait de type A acidifié avec GDL 26 g/stimés
durant 600min dincubation de échantillona la température de54C. Nous
ajoutons également dans ce graphidéolution de la conductivité mesurée a
I'aide dun conductimétre conventionnel sur un échantillon identique soumis aux
mémes conditions expérimentales, et donnons des indications de pH, également
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mesurées sur un autre échantillon identigue soumis aux mémes iazendit
expérimentales.

10.5—
10}

9.5
2 LY SN ol
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g &
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6.5 / i : :
G| ——Sonde RF v —— Permitivité relative |51
===Conductimetre DC - :
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>% 100 200 300 400 500 600"

Temps dincubation {min)

Figure 16 Evolution de la conductivité et permittivité relative pendant la formation
de yaourt dun échantillondelait detype A (avec 26/ deGDL a 45°C)

Les changements de conductivité obsepasla sonde RF et le conductimétre
évoluent de maniére similairau coursde la gélification. La conductivité de
I'échantillon de lait augmente dé&,5mS/an (solution de lait acidifiée) a
10,0mSkm (yaourt formé) apréslO heures ‘dncubation a 452. Nous observons
également queal permittivité relative diminue de 58 a 52. Cette réduction peut
s’expliquer par le fait queslyaourt formé estonstitué tun réseau tridimensionnel
de chaines de casémqui a réduit la quantité’dau libre dans le milielors de sa
gélification En conséquence, la permittivité relatigiobale du miliewiminue.Ces
résultats sontohérets avec les résultats obtenus dans la littératurkaide de
sondes conventionHes de mesure diélectriqgug.ucey Munroet al, 1999; Xu et
al., 2008)

Il est courant de déterminéiristantty d’'amorcage de la gélification du yaourt &
I'aide de la mesure de plHirano et al, 1998) La valeur dety varie sensiblement
avec lacompogtion du mélange lacté initial et du traitement thermiqppliqué,
comme le résume lableau5 élaboré a’hide de données issude la littérature ou
bien de nos propres mesurBgur comparer nos résultats avec les résultats obtenus
dans la littératuredans des conditions expérimentales procHésstant de
geélification ty estpris apH =5,3 pour le lait typeA, et a pH=5,6 pour le laitde
typeB.
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Tableau5. Temps d’amorgagg tle la gélification de yaourts

Echant. | Type | Traitement Dose dagent Tinc pH tg Réf
n° de lait du lait acidification (°C) aty min ’
o - (Hirano
1 A 90m(i3r,] 15 Culiu(;ebgi%tgrles M 53 80 etal,
°p 1998)
90°C,1 Yaourt3% en
2 A min poids 45 53 90 (Xu et
al.,
o 0,
3 B 90 C 1 Yaourt.3 % en 45 5.6 95 2008)
min poids
4 A 85 C 30 GDL 13¢g/L 42 55 30 (Lucey
min Tameha
o naet al,
5 A 85m(i:r,130 GDL 13¢g/L 30 53 100 1999)
6 A 90 C 10 GDL 26 g/L 45 53 75
min
7 A 90m(;r,]10 GDL 2g/L 45 53 120
! Cette
o étude
8 B 90 C 10 GDL 2g/L 45 5,6 240
min
9 C 90mCi:r,]10 GDL 2g/L 45 5,6 210

Pourl’ échantillon considérdans lafigure 16 (échantillon n°6 duableaus), le
temps de gelificatiomstty; = 75 min, ce qui est cohérent avec les résultats obtenus
sur 'échantillon 1 étudié dans les travaux (idiranoet al, 1998) Par ailleurs, la
modification des conditions expérimentales font apparaitre une ciadtitfarente
de la formation du yaourt. Par exemple, nous comparons la dynamique de
gélification des échantillons & et n°7 (tableau5) qui sont constitués du méme
type de lait (type A) et soumis a la méme températlireubation (45°C), mais
acidifiés avec des doses de GDL différentesg/6et 2g/L respectivement). Nous
constatons que les instants de gélificatipdes échantillons 8 et 7 pasnt de
75min a 120min respectivement pour atteindre le méme pH = 5,3. De méme, le
suivi des échantillons 1, 8, et 9 montrent des instargsde valeur tautant plus
grande que ketaux de protéines et de graissmntenuesdans le mélange lacté
initial sont mportans. Dans la suite, nous présentdes cinétiques de gélification
de yaourts obsereé par estimation des propriétés diélectriques fournies par la
méthode de mesure inductive sans contact.
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5.3.Cinétiquede la formation de yaourbbservée pal’ antenne RFsans contact

Nous observons lainétique dela formation de yaourtes échantillons lactés
n°7, 8, 9 tableau6) dans &figure 17. Ces échantillons sont préparés avec la méme
dose deGDL (2g/L, cf tableaud), la mémetempératured’incubaton T;,. = 45°C,
mais des taux de protéinesdetgraisses différents. Nous observons clairenggmet
la composition initiale du lait influe sur lasleus initiales etsurla dynamique
d’évolutions degropriétés diélectriquedu milieuau cours de la gification.

Tableau6. Temps de gélification et temps de montée de la condugititérois

types de lait
Echantillon | Type de Teneur en Teneur en gras pH ty tm
n° lait protéine (g/L) (g9/L) aty min min
7 A 32 0 53 120 298
8 B 64 16 5,6 240 424
9 C 32 16 5,6 210 374

En effet, si lon compare les résultats obtenus lors du suivi des échantillons n°7
(lait de type A) et n°9 (lait de type C), il appiirque laugmentation du taux de
graisses contenues dans le milieu fait chuter la conductivité et latpérdrelative
de la solution acide initiale comme cela a été rapport§4baret al, 2015) Par
ailleurs, laugmentation @ taux de graisse de gL a 16g/L ralentit
significativement la dynamique de gélificatiofiggre 17). En effet, le temps de
gélification t; augmente dé¢, = 120 min & 210 min, dé temps de montég, de la
conductivité (défini comme le temps nécessaire pour atteit@tité a 90% de la
valeur finale) augmente dg= 298 min a 374 mintébleau6).

Par ailleurs, il est établi qune teneur importante en protéines de la solution
lactée acidifiée initiale a pour effetatcrdtre la valeurs des propriétés diélectriques
du milieu(Fetahagicet al, 2002) Ces résultats sont vérifiés dans notre étudersi |
compare 'lévolution de laconductivité et de la permittivité relative des échantillons
n° 8 (lait B) et n°9 (lait C) présentégure 17.

On observe effectivement des parametres diélectriques plus élevés dans la
solution initiale (mais aussi tout au long de la gélification) d@aohantillon n°8
(lait B), qui se justifient par une teneur en protéine double de celle de I'fomant
n°9 (lait C). La dynamique de gélification quantifiee par les valeurs, @ t,
apparait également plus lente pour I'échantillon le plus richepmnéines
(tableaub).
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Figure

17 Evolution des propriétés diélectriques pendant la gélificatiernrois

types de laié T;c=45 °C, et pour 2 g/L dGDL
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Figure 18 Changemerst relatifs de la conductivité éu pH pendant la gélification

de troistypes de lait Tj,

Afin d’observer plus clairement |

=45 °C, et pour 2 g/L duGDL

a cinétique de la formation des yaourts réalisés

avec les différents types de lait, nous représentons les variatiativesde la
conductivité de ces trois échantilloezpiméesen pourcentage dans figure 18.

En outre, nous tragon&olution du
traitésdans les mémes conditions
apparaitre clairement tun taux é

pH obtenus pour des échantillons identiques
expérimentaléexamen de Idigure 18 fait
levé de graisse natie la dynamique de

gélification, de méme dune forte teneur en protéingdes résultats sont conformes
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ace qui a été observé dans la littérature avec des sondes de cfetaiiagicet
al., 2002; Lucey Munroet al, 1999)

5.4.Influence de la dosele dagent acidification etlela température tincubation

Dans cette partie, nous étudiotisfluence des conditions expérimentales sur la
gélification de différents échantillons de ladt acidifiés, a travers 'Bnalyse des
variations de la conductivitéLes résulats expérimentaux obtenus pour des
échantillons de aourt formésdansdes conditionsexpérimentales variées faisant
intervenir différentestempérature dincubation ou différentes doses d'agent
d’acidification sont présentéfigure 19. On peut observer que les changements
relatifsdela conductivitéau cours de la gélificatiotépendent d&a dose del’agent
acidification (figures 19a et19%) et dela température 'éhcubation(figures19c et
19d). Ces deux parameétres influent fortement sur latieé@a et le comportement de
I'interaction des particules colloidakds lait
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Figure 19 Influence de la dos€ agens d’'acidification et de la température
d’incubationsur la variation de la condttivité pendant la gélification
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En effet, on remarque dans nos essais que lorsque la quantité d’'agent
d’'acidification introduit dans le lait augmente, qu'il s’agisse de Giijue 19a) ou
de yaourt préforméfigure 19%), pour un méme type de lait (type B), la vitesse de
formation du yaourt augmente. Ce phénoméne est expliquénpadiminution de
I'énergie dactivation de la réaction de gélification, lorsque la quantité d'agent
d’'acidification augmente I'énergie dactivation de la gélification pour un
échantillon avec 18/L de GDL est de @1 kJ/mol, mais seulement de BDmol
pour un échantillon avec 28L de GDL (Ould-Ehsseinet al, 2006) Dans nos
essais, nous constatons égaleigre la vitesse de gélification est plus lente lorsque
gu'elle est activée par ajout de yaourt préformé dans le lait, que lorsquElle es
activée par du GDL.

De méme, nous pouvons observer l'influence de la température d'ilcubat
la dynamique de dification. figures 19c et 19d nous comparaisons la gélification
d’échantillons de lait de type A (acidifié avec @6 de GDL) et de lait de type B
(acidifié avec 2 g/L de GDL), pour trois températures d’'incubations alla25°C
a 45°C. |l apparait clairement que la vitesse de gélification est fortement liée a la
température d'incubation quel que soit le type de lait utilisé. Desriépdortes
dans les dynamiques de gélification en fonction de la éemyre apparaissent en
particulier dans le cade laits riches en graisses et en protéines, faiblement acidifiés
(2g/L de GDL).

Tableau7. Synthese de résultats de changement de la conductivité pendant
la formation de yaourt dans des différentes conditions

Type delait | Ty (°C) GDL (g/L) TemTp: (?neirr:‘)onté G (%)
26 178 54
45 13 186 54
A 2 208 54
37 26 233 40
25 26 703 27
26 329 49
45 13 310 45
B 2 424 46
37 2 421 46
25 2 1380 35
C 45 2 374 52
Y 10% 441 38
B 45 Y 15% 333 43
Y 20% 290 50
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Pour synthétiseles différentes dynamiques de gélificatipnsus estimons les
variations maximaledle conductivité observéess, et les temps de montées des
variations associées,. Les grandeurs estimées lors du suivi de différents
échantillons sont regroupées dans thkbleau 7. De I'examen de ce tableau
récapitulatif, nous pouvons tirer les conclusions générales suivantes

—La dynamique de gélification est ralentie par une forte teneur en prat€ies
graisses

—La dose d'agent acidification joue un réle de déclencheur de la réaction, et
d’'accélérateudu processus de gélification

—La température d’incubation joue un rble d'accélérateur de la gélification.
Toutefois une température excessivelp3C) risque d’annihilete réle de I'agent
d’acidification.

Ces conclusions sont en accord avec les observations établies dans ladittératu

partir de mesures faites avec des sondes de contact conventionnellegaliésg
donc la pertinence de la méthode RF inductive santact.

6. Conclusion

Dans cette étude, nous avons mis en ceumee antenneRF inductive sans
contactrésonnante pour learactérisatiordiélectriquede milieux organiqus. Les
antennedauitilisées sont des résonateurs de type bracelet a haut facteuralité,qu
couplés a une sonde de contréle distaDétte configuration, associée a un choix de
fréquence thnalyse permettant’abprocher la conditiotand=1, assure une
sensibilité optimale aux variations de la permittivité complexe du milieu inuéstig

La structure cylindrique du résonateur perménwstiguer ‘échantillon a
caractériser avec un couplage électromagnétique important,’ereselinble de
I'échantillon interagit avec la totalities lignes dehamp magnétiquicalisédans
le volume délimié par le cylindre. En outre, la distribution uniforme du champ
magnétique dans la quasialité du volume de’échantillon permet 'éstimer, a
partir des variations’dnpédance induites darishtenne, et moyennant une étape de
calibration, les valeurs da conductivité et de la permittivité du milieu investigué.

Etant donné le volume de’dntenne utilisée, on peut considérer que
I'investigation du miliewest effectuée a une échelle macroscopiguéaquelle le
milieu est considéré comme isotrope, hogug et linéaire. Toutefoisg sont bien
des madifications structurelles du milieu opérantétHelle moléculaire qui sont
observées a travers les modifications de la permittivité comptexeoscopiquela
méthode de mesure proposée offre donc une didsilaux modifications
microscopiquesles milieux organiques.

Pour $en convaincre, nous avons mis en ceuvre la méttedearactérisation
diélectriqgue RF sans contapbur suivre les modifications structurellewun ceuf
provoqués par marinade dans la saumure, ou bien par traitement thermipie.
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méme, nous avons exploité cette méthode pour suévelltion de la dynamique
de gélification des yaourts en fonction des conditions expérimentilséas dans
le processus de formation.

Dans tous nos edsa les résultats obtenus ont été comparés aux travaux
disponibles dans la littératyrebtenus avec des sondes conventionnelles nécessitant
un contact avec le milieu investigu&ais encore, le cas échéant, avec des
techniques par contact msseen ceuvre dans cette étude(conductimétrie
conventionnelle, mesure de température et de PHs tous les cases résultats
obtenussont en adéquationavec les études présentées dans la littérature, ce qui
montre la pertinence de la technique RF inductive étudiée.

Cette étude pourra étre complétée avegploitation de résonateurs planaires
plutét que volumiques, dontimtégration dans des dispositifs de monitorimen
invasifs portables ou facilement implantables, ouvrira la voie a de reos#s
perspectives dearactérisation bas codt des milieux organiques, aussi bien dans le
domaine de’Industrie agroalimentaire que dans le domaine de la santé et du bien
étre.
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