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Avant-propos

L'importance de la farine de blé est bien recorshares le monde. Différents produits
sont préparés a partir de farine de blé, commpdess, biscuits, gateaux et beaucoup d'autres
produits utilisés dans la vie quotidienne et, patierement le pain revét un caractere
fondamental pour I'hnumanité et la civilisation. édh a découlé beaucoup de travaux
scientifiques, techniques sur les différentes &agetransformation de la pate de farine de blé
en pain. Ceci inclut le pétrissage de la farin@jentant les différents ingrédients en fonction
de la recette appliquée. La pate obtenue est étysié@r son comportement au cours du
processus de fermentation et d’expansion volumitpee différentes propriétés, comme les
propriétés rhéologiques, et la cuisson de la péres te four.

La qualité de nombreux produits céréaliers est éidleur structure aux différentes
échelles du produit, depuis la densité apparerde,d la porosité, jusqu’a la mobilité locale
des macromolécules constitutives, ces variable# étaoitement liées lors de I'élaboration.
L’opposition crolte/mie, chez le pain dit « Fraisgaj en est une illustration classique. Si,
d’'une part, les relations structure-propriétés stablies pour des solides modéle, alvéolaires
(ex : mie de pain) ou composites (ex : matricedeoldes corn flakes), en revanche, le
comportement du produit réel, associant les desixencore mal compris. D’autre part, si le
réle des opérations de cuisson et de levée (featien} sur I'alvéolation est connu au point
gue des modeles mécaniques sont disponibles, d&lappétrissage, et, dans une moindre
mesure, de faconnage (formage), suscitent pluscetiiudes, notamment en raison de
limportance du comportement rhéologique, mal défiens les conditions réalistes (grandes
déformations, écoulement élongationnel). Outreotanfition du réseau de gluten pendant le
pétrissage, l'air est incorporé a la pate, suivamé distribution de bulles qui initialise
l'alvéolation. Ensuite, pendant la levée, I'évobutide la masse volumique de la pate reflete
son alvéolation ; au cours de la cuisson, ellectdfées transferts de chaleur (perméabilité,
diffusivité thermique apparente) et donc la traosipate/mie, voire la formation de la crodte.
La transition pate / mie, qui implique la gélatatisn de 'amidon et la thermoréticulation des
protéines, a déja été étudiée, mais les contribsitile ces deux biopolymeéres ne sont pas
clairement établies. Avec la masse volumique eitdacture alvéolaire, la morphologie du
matériau constitutif de la mie et de la crolte gwoe leur comportement mécanique. Ces

relations peuvent en outre étre affectées pardsgnce d’autres consituants, comme les fibres



soluble/insolubles dont la contribution croissadens la recette est encouragée pour des
raisons nutritionnelles.

La nécessité d'étudier les différentes propriétés pates de farine de blé dans ce
travail, a I'INRA, a Nantes, reposait sur deux ptsjsoutenus par I’Agence Nationale pour la
Recherche (ANR) : AQuaNuP (Amélioration de la QUAINUtritionnelle du Pain, 2005-
2009), coordonné par L. Saulnier, et INCALIN (In&tipn des connaissances dans les
industries agro-alimentaires, 2007-2010). Ce ttag@vait donc fournir différents outils de
validation (conceptuelle ou expérimentale) pouteteles produits €laborés dans ces projets a
partir de farines éventuellement enrichies en §late blé.

AQuaNuP regroupait plusieurs partenaires de laeretié publigue (INRA Nantes,
Montpellier, Dijon, Clermont, INSERM H6étel-Dieu R et différents partenairers industriels
(ANMF, ARVALIS, Minoterie Girardeau, VITAGORA, Biafurnil).

Incalin avait pour objectif général d’ intégrembemble des connaissances disponibles
auprés de I'ensemble d'acteurs, depuis le scigméfijusqu’au praticien, concernés par le
phénomeéne, aux différentes échelles et sous ditfief®rmats de données, quantitatives et
gualitatives. Les domaines étudiés ont été |'afiendu fromage et la panification francaise. Le
projet Incalin est né du constat que durant lesd@Mieres années, les recherches sur les
processus alimentaires ont conduit a une granddiaation de la compréhension des
phénomenes a des niveaux donnés, du microscopiguaagroscopique, sans bénéficier
proportionnellement a la conduite pratique desatpars et la qualité des aliments.

Outre ce cadre programmatique, ce travail a éténfié@ par la Higher Education
Commission (HEC) du Pakistan et j'ai été sélectgpar les autorités HEC et des professeurs
Francais pour des études de doctorat en France0&n En France, SFERE (Société Francaise
d'Exportation des Ressources Educatives) est reapttnde mon séjour en me fournissant
notamment une allocation mensuelle, garantie pasdla une aide éducative et d'orientation.
Le département CEPIA de I'INRA, auquel appartidomité BIA I'a également soutenu.

L'objectif de ce travail est d'étudier I'impact ddiférentes conditions du pétrissage
sur le comportement de la pate dans I'opérationasuit et la qualité finale du pain, grace
au suivi des variables physiques qui gouvernerie cgpération ainsi que des propriétés
rhéologiques. Nous allons également développerratogole pour I'étude de la levée de la
pate pendant la fermentation, afin de comprendrelddion entre ces différentes entités.

Apres avoir revu les travaux antérieurs, le travdel these sera divisé en cing

différentes parties congcues comme des publicapotentielles (ou déja publiées). Elles sont



rédigées en anglais, parce que nous manions eeged plus aisément que le francais, mais
aussi parce gque ce sont les étapes de valoris@tidravail dans des revues internationales.
Aussi avons nous inséré a chaque étape un résumeébjectifs, de la démarche et des
résultats obtenus.

Enfin, en conclusion, nous tenterons une synthesecds travaux en montrant que la
démarche peut s’appliquer a l'incorporation de dirdans la pate et par cet exemple,

essayerons de dégager leurs perspectives.
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1.1. Du grain de blé a la farine

1.1.1. Legrainde blé

Le blé est une monocotylédone qui appartient auegé&nticum de la famille des
Gramineae.C'est une céréale dont le grain est un fruit sppelé caryopse, constitué d'une
graine et d'un tégument. Les deux especes lescpiisées sont le blé tendr@riticum
aetlivum)et le blé duTriticum durum)En France, sur les 37 millions de tonnes de bléréen
produites en 2002, la part des blés tendres phlaBaatteignait 80% (les deux variétés les
plus cultivées étaient Apache et Isengrain avepe®ement 17 et 13,5% de la surface

emblavée).

La longueur d'un grain de blé est comprise enteé & mm, sa largeur entre 2 et 4 mm
pour un poids entre 20 et 50 mg et une densite enB et 1,4. De forme ovoide, il est

composé de nombreux tissus morphologiquement difter(Figure 1.1).

Sillon K} ;
’;:". o
Albumen arylacé éf o e
F
R R e Couche 4 aleurone
g xl Epiderme du nucelle
g S (bande hyaline)
% :' X ——=" Testa
Seutellum Wi - Celiules tubulare s 1 _
-------- oot " Pé.r‘ca.rpc
Germe L |

~—=- Cellules ransversales j interne

Péricarpe externe

Figure 1.1 : Coupe longitudinale d’'un grain de blé (d’aprés teg Barron, 2005)



De I'extérieur vers l'intérieur, on trouve :

- le manteau du fruit (le péricarpe) ;

- le manteau de la graine (testa);

- I'épiderme du nucelle (ou bande hyaline);

- 'albumen, constitué d’'une couche de cellulegslid « aleurone », aussi dénommeée
« I'aleurone », puis de cellules de réserve qunfart 'albumen amylacé contenant I'amidon

et les protéines de réserve ;
- le germe.

Les principaux constituants biochimiques du gragnhié se répartissent différemment
dans les tissus (tableau 1). L'amidon se retrouveogalité dans lI'alboumen amylace, les
teneurs en protéines du germe et de la couchaubbake sont élevées, les matieres minérales
abondent dans la couche a aleurone, les fibredemobnstituants majeurs du péricarpe et de
I'aleurone, les pentosanes sont aussi les constitutpminants, la cellulose représente pres de
la moitié du péricarpe, enfin le germe et la couglaeurone sont particulierement riches en

lipides.

Tableau 1.1 :Distribution histologique des principaux constiitseadu grain de blé (d’apres Feillet,
2000)

% grain Part du constituant dans le tissu
% albumen % aleurone % péricarpe % germe

Amidon 68,9 82 0 0 0
Protéines 13,7 12 30 10 31
Fibres 10,2 2 49 83 9
Lipides 2,7 2 9 0 12
Minéraux 1,9 0,5 12 7 6
sucres 2,4 1,8 0 0 30
réducteurs

1.1.2. Le procédé de mouture

Le but de la mouture est d’isoler I'albumen amylaké grain de blé, des parties
périphériques et du germe. La forte cohésion degsleppes externes du grain de blé sur
'albumen, et la présence du sillon (partie rerteasiu grain) obligent le meunier a ouvrir le

grain pour détacher progressivement 'amande devéleppe. Le rendement en farine, ou



taux d’extraction, est défini comme la quantitéfaiene obtenue (en kg) pour 100 kg de blé
mis en ceuvre. La teneur en matieres minérales €otrées surtout dans les parties
périphériques du grain) d’'une farine est utiliséenxme marqueur de sa pureté et détermine
son type (décret du 13 juillet 1963). Plus le talxtraction est élevé, plus la farine est

« piquée », c’est-a-dire plus elle contient degrfrants de tissus périphériques (Tableau 1.2).

Taux d'extraction = (kg de farinéj100kg de blé mis en ceuvre) (1.1

Tableau 1.2 :Correspondance entre types de farine et taux detkdn (d’apres Roussel et Chiron,
2002)

Type de farine Cendres (% ms)  Taux d’extraction mogns Taux d’extraction moyens

(% farine) mouture sur (% farine) mouture sur
cylindres meules
45 < 0,50 70-75
55 0,50 - 0,60 75 - 80
65 0,62 - 0,75 78 - 83 70-72
80 0,75-0,90 82 - 86 78 - 80
110 1,00 -1,20 87 -90
150 > 1,40 90 -98

Certains grains d’amidon peuvent étre physiquensedbmmagés lors des étapes de
mouture. Cet endommagement joue un réle trés irapbsur le niveau d’absorption d’eau par
la farine lors de la fabrication de la pate. Enésxd’eau, 'amidon non endommagé absorbe

33% de son poids d’eau, tandis que I'amidon endogénea absorbe 100% (Manley, 1991).

De nouvelles techniques basées sur la quantifitate biomarqueurs spécifiques des
tissus du grain ont été développées pour préaseomposition des différentes fractions de
mouture du blé (Antoine et al., 2004 ; Hemery et2007, 2009). En effet, certains composés
sont présents uniquement dans certains tissusaitu @g blé : ainsi les phytates sont présents
dans les cellules de la couche a aleurone et @agerine ; parmi les acides phénoliques, un
trimére de I'acide férulique est caractéristiguepéucarpe externe, I'acide p-coumarique des
parois de la couche a aleurone. L'analyse de aesadigueurs permet de déterminer la teneur

d’un son de blé ou d’un remoulage en ces différgsgsis (Antoine et al., 2004).



1.1.3.  Mouture sur cylindres et mouture sur meules

Il existe deux types de procédés de mouture : laitmne sur cylindres (la plus
répandue), et la mouture sur meules de pierre. datume sur cylindres fait intervenir des
opérations successives de broyage, pour ouvricrasér le grain, et de tamisage pour classer
les différentes fractions selon leur granulométtie. grain est broyé par compression et
cisaillement (Mabille et Abécassis, 2006). On ré&eeminsi a I'issue de la mouture la farine,
les remoulages (blancs et bis), les sons et le gyeldorigine histologique des fractions de
mouture n’est pas strictement définie, mais quelquegactéristiques peuvent étre dégagees :
la farine est constituée de fines particules dialbno (entre 30 et 20Am) et de quelques
fragments de la couche a aleurone; les remoulagegrennent la testa, I'épiderme du
nucelle, la couche a aleurone et un peu d’albunes;sons sont composés du péricarpe, de
testa, et de couche a aleurone (Godon, 1991). lreegse retrouve dans les sons a l'issue de
la mouture. Ainsi, bien que la couche a aleurossdagartie de I'alboumen d’un point de vue
histologique, elle est en grande partie €liminéecaes enveloppes externes au cours de la
mouture. La proportion et la composition chimiques dproduits de mouture récupérés
dépendent du réglage et des caractéristiques diesireg, du choix des tamis (Roussel et
Chiron, 2002). Les principaux constituants bioclogugs sont I'amidon (78 a 83 % ms), les
protéines (7 a 15 % ms), les pentosanes (1,5 adYdes lipides (1,5 a 2,5 % ms), les sucres
simples (1,5 a 2 % ms) et la cellulose (0,2 a 0,818h Les fractions sont ensuite assemblées
pour constituer la farine finale, d'un type défi@ependant il existe plusieurs fagcons de
fabriquer une farine d’un certain type, en incogmrmpréférentiellement telle ou telle fraction.

Dans la mouture sur meules, le grain arrive aureeté la meule pour étre écrasé
progressivement jusqu’'a la périphérie ou il estcéeéa L'abrasion est associée a la
compression du grain (Mabille et Abécassis, 200@)traitement entraine une réduction de la
taille des enveloppes, dont les dimensions sordings de celles des autres particules. Il est
donc difficile de les séparer par tamisage et @poiotdes farines dites blanches, de type 45 ou
55. Ainsi, pour un type donné :

- la granulométrie d’'une farine de meule appara@ucoup plus homogene qu’une
farine obtenue sur cylindres,

- une farine de meule est plus riche en lipidepat conséquent moins apte a la
conservation, puisque le germe est conservé ddasrie,

- une farine de meule est plus « piquée » qu'uriedaur cylindres (Roussel et Chiron,

10



2002).

1.2. Propriétés fonctionnelles des constituantsdzhimiques de la

farine

Les produits de mouture du blé ont donc une cortipaschimique relativement
complexe, ou les deux fractions pondéralement ntajes (I'amidon et les protéines) sont
des biopolymeres. Ces biopolyméres, comme d'aatnestituants biochimiques de la farine,
ont une trés forte affinité pour l'eau. Cette a#arvient a plusieurs stades au cours de la vie
du produit: comme agent technologique (conditionsremau broyage, force motrice a
I'expansion) ou bien comme ingrédient (formationlal@ate de farine). Une description des
propriétés fonctionnelles des constituants bioctires implique la prise en compte de
l'influence de l'eau dans ces propriétés, aux rdifféees échelles structurales: moléculaire,

meésoscopique et macroscopique.

1.2.1. L’amidon

1.2.1.1. Organisation structurale

L’amidon est un polysaccharide de réserve, homopéitg den-D-glucopyranose, et se
présente comme un mélange de deux polymeres auotuss primaires tres différentes :
'amylose (25 a 30 % dans I'amidon du blé (GuillebtMercier, 1985)), est une molécule
linéaire constituée d’'unités de-D-glucopyranose liées par des liaisons de tgpg,4)
(Figure 1.2). L'amylose native de blé contient esyenne 2000 a 3000 unités glucose (Roger
et Colonna, 1992); I'amylopectine (70 a 75 % daasidon de blé), est une molécule
ramifiée. Les unitésa-D-glucopyranose sont reliées par des liaisonypea-(1,4) eta-(1,6)
(Figure 1.3). Ces derniéres représentent 5 a 6 #wchbre total de liaisons et sont a l'origine
de la ramification. L’'amylopectine présente un éege polymérisation de 5.1@ 10 unités
glucosyl, conduisant & des masses moléculairésa @ g/mol) beaucoup plus élevées que

I'amylose (Colonna et Mercier, 1984).
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Figure 1.2 : Structure de I'amylose

A I'échelle supramoléculaire, 'amidon s’organise grains semi-cristallins. L'amidon
de blé présente deux populations de grains : desgyains lenticulaires appelés grains A (15
a 35um de diametre) et des grains polyédriques plusspatipelés grains B (environ jién
de diamétre) (Galliard et Bowler, 1987). En lumipmarisée, les grains sont biréfringents et
présentent une croix noire appelée croix de M&#dte croix est due a l'orientation radiale

des chaines de polyméres a l'intérieur des grains.
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Figure 1.3 : Structure de I'amylopectine

Au niveau macromoléculaire, les grains d’amidonspdgent une cohésion radiale
covalente et une cohésion tangentielle résultantadéormation de liaisons hydrogénes
intermoléculaires. Ces liaisons contribuent a Eagition d'un grand nombre de chaines et
donc a la formation de zones cristallines. Celiessnt séparées les unes des autres par des
régions completement désordonnées appelées zormphas. Le degré de cristallinité des
grains dépend de leur hydratation ; il est de Ferde 30 %. La structure cristalline est de type

A a I'état natif et de type B une fois I'amidon ragradé, c’est-a-dire apres réorganisation
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d’amidon gélatinisé.

Le grain d’amidon est constitué de couches alteesaamorphes et semi-cristallines
(Figure 1.4). Les grains d’amidon possedent ainsilegré de cristallisation entre 20 et 40 %.
Les lamelles cristallines sont composées des dsuidéices de I'amylopectine, arrangées
parallelement, tandis que les points de branchemeritamylopectine sont dans les zones
amorphes. Les trois formes d’arrangement des dsulbdices definissent trois types de

cristaux : A, Bou C.

Amorphous
b background
Semicrystalline layer of

growth ring Amorphous
layer of

a growth ring

5-6 nm

2-5nm

Figure 1.4 :Représentation schématique de la structure d’un dframidon (Jenkins et al., 1994). (a)

le grain avec l'alternance de couches amorphesmi-aristallines, représentant les anneaux de
croissance ; (b) vue agrandie d’'une couche semstatliine, composée de Il'alternance de lamelles
cristallines et amorphes ; (c) structure en gragpd’amylopectine, a I'intérieur de la couche semi-

cristalline
1.2.2.  Propriétés fonctionnelles de I'amidon

1.2.2.1. Les transformations hydrothermiquesatailon

La vaporisation de I'eau a l'intérieur de la pate aurs de cuisson conduit a une
stabilisation de la température aux environs de°@Q.es évolutions de la teneur en eau et la
température conduisent a des valeurs qui perméétey@iatinisation et la fusion de I'amidon.

En outre, les protéines du réseau de gluten subiage thermoréticulation. Ces changements
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conduisent a la formation de la mie (Cuq et alQ30L'amylolyse par lest et -amylases
augmente avec la température, jusqu’a la dénatarake ces enzymes vers 50 °C et 75 °C
respectivement ; 'amylolyse est également faverigér I'endommagement de I'amidon a la
mouture et le début de la gélatinisation de l'amideers 55 °C (Godon, 1991). Les
changements subis par 'amidon au cours de laauissnt essentiels pour la formation de la
mie (Dreese et al., 1988). En présence d'un excéeésud(plus de 60 % bh) et a une
température supérieure a 60 °C, le grain d’amidonflg par sorption d’eau puis subit un

changement d’état thermodynamique : c’est la gesatiion (Figure 1.5).

gonflement - El_spersmn

@
® | & |

RETROGRADATION et

SORPTION EMPESAGE GELIFICATION
L= et el Pl Poeecg] [
-20 50-60 80 100 60 -20
Température (°C)

Figure 1.5 :Influence d’un traitement hydrothermique sur I'don

Ce phénoméne correspond a la perte de cristallinitégonflement irréversible des
grains, et a la solubilisation des molécules d'amidLa gélatinisation en excés d’eau
intervient dans le domaine de température de 52 @epour I'amidon de blé. Une premiére
étape de gonflement des grains aboutit, a la testyoérdite de gélatinisation, a la destruction
de la structure cristalline de I'amidon. Si la térgiure augmente encore, un second
gonflement intervient, conduisant a une exsudatles constituants de plus faible poids
moléculaire (amylose en particulier), voire évelleueent & une rupture des grains : c’est
'empesage. L'amidon gélatinisé forme un empoisseefprésente comme une dispersion de
grains gonflés enrichis en amylopectine dans uresg@lamorphe d’amylose solubilisée. Le
phénomene de gélatinisation correspond a une ti@ngi’un état organisé (solide-cristal)
vers un état désorganisé (liquide-amidon solubili& analyse enthalpique différentielle
(AED ou DSC), cela se traduit par un endothermet ¢k caractéristiques (température de
gélatinisation initiale et finale, enthalpie deaj&lisation) dépendent du rapport amidon/eau et

de la vitesse de chauffage. L’'amidon de blé anadyséxces d’eau par AED présente deux
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endothermes dont la température de sommet de p&tse a environ 60 °C et 95 °C
(Figure 1.6).

teneur en eau
(%b.h.)

M

80%

M1 60%
M2

50%

S M2

énergie
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M2
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35%
M2

M1
25%

MI1+M2 20%

M1+M2
15%

M1+M2
30 50 70 90 110 130 150 170

température (°C)

Figure 1.6 : Thermogrammes obtenus en AED pour des amidonséda bifférentes teneurs en eau

(Champenois et al., 1995)

Le premier endotherme a 60 °C « G » correspondgélktinisation de I'amidon natif.
Le second endotherme « M2 » correspond a la fuddsncomplexes amylose-lipides formés
au cours du chauffage par le calorimétre. Si l@uemn eau de I'amidon diminue, plusieurs

modifications interviennent (Figure 1.6) : le pic ggésente un épaulement vers les hautes
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températures; au fur et a mesure de la diminuteradteneur en eau, cet épaulement se
transforme en un endotherme appelé M1, qui se cepla plus en plus vers les hautes
températures en méme temps que l'enthalpie augmérdadotherme G reste fixe en
température, mais son intensité diminue jusqu’patifon. L’endotherme M2, situé a 95 °C
en exces d’eau, se déplace vers les hautes tenmasratec la baisse de la teneur en eau. Pour
les trés faibles teneurs en eau, les pics M1 etsbift confondus. La présence de ces deux
endothermes G et M1 est interprétée comme uneiticande gélatinisation en excés d’eau et
une transition de fusion en milieu peu hydraté (@@m, 1979).

A température élevée (95 °C), lintégrité des gsamiamidon est atteinte, et les
molécules d’amylose et d’amylopectine sont dispegsel’'extérieur des grains et a I'intérieur
des grains (Hug-lten et al., 1999). Le niveau deflgment des grains d’amidon et la quantité
d’amylose dispersée (Jacobs et al., 1995 ; Lar.,eR@08), ainsi que la rupture des grains
(Goesaert et al., 2008) jouent un rbéle majeur dangdéveloppement de la viscosité au
chauffage (Bloksma, 1990b), qui s’accroit jusquigfihi, reflétant la perte du caractere

liquide, contribuant ainsi & la transition de pétemie.

1.2.2.2. ROle en panification

bY

Le réle de l'amidon dans le procédé de panificatest li€ a ses interactions
préférentielles avec I'eau lorsqu’il est soumisnatraitement thermique. Les phénomenes de
gélatinisation (excés d’'eau) a température fixejeefusion dépendant de la teneur en eau,
analogue a celle d’'un polymere semi-cristallin, @i conduire a la disparition de la
cristallinité, 'amidon est alors dit amorphe. Seka teneur en eau et sa température T, il sera
alors a I'état caoutchoutique (T > Tg) ou vitreuk € Tg), Tg étant la température de
transition vitreuse qui dépend aussi de la teneueau. Des réorganisations structurales
peuvent intervenir, telles que la rétrogradationcgmduit a la recristallisation.

L'amidon intervient de différentes maniéres au salér la panificatiorC'est d'abord une
source de sucres fermentescibles pour les levir@s: certains auteurs, I'amidon n'aurait
gu'un réle de remplissage de la matrice protéigquetant il joue également un rble essentiel
dans l'absorption de I'eau (Wade, 1988) avec 4%¥sdrption de I'eau ajoutée a la farine. Ce
réle est dautant plus important que la quantité gfains d'amidon endommagés
mécaniquement au cours de la mouture est élevémrf@imn: 0,5 a 3g /g amidon
endommagé (Kent et Evers, 1994)).

De plus, I'amidon contribue a la formation de léepdar les interactions qui se créent
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avec les protéines. Certains travaux (Eliassonvensson, 1995) montrent également que
I'aptitude a la panification des amidons de blaisefautant meilleure que leur température de
gélatinisation est élevée. Ce phénomene est expigusupposant que la prise de volume du
pain au four s'arréte au moment ou I'amidon esitigédé et que le pain se développe d'autant
plus que la gélatinisation est tardive.

Enfin, apres la cuisson, les réorganisations sirakds, essentiellement a I'échelle des

molécules (rétrogradation en cours de refroidissge®nt & I'origine du rassissement.

1.3. Les protéines

Les protéines sont le second constituant pondéal fdrines. Leur répartition est
inégale dans le grain. La teneur en matiere degdesdconditions de culture mais également
des origines variétales. On distingue deux grantieses de protéines du blé: les protéines de
structure et fonctionnelles et les protéines deeru&s La principale difficulté pour la
caractérisation de protéines a été le manque deoghetpermettant leur solubilisation totale
(MacRitchie, 1992). Depuis 1986, une nouvelle noctetaore est fondée sur la masse
moléculaire et la composition en acides soufree\{B et al.,1984; Shewry et al., 1986)
(Tableau 1.3).

Tableau 1.3 :Classification des principales protéines de blée(@k et al., 1986)

Protéines de Proteinés de reserve
structure et Prolamines
fonctionnelles
Protéines monomériques Protéines polymériques
Pauvres en soufre Riche en soufre Hauts Poids
moléculaires
Albumines, w-gliadines a, B, y- gliadines  Gluténines-FPM  Gluténines- HPM
Globulines,... (60 & 80 kDa)** (30 a 40 kDa)** (30 a 60 kDa)** (90 a 150 kDa)**
10 a 15 %* 4-8% 45 % 32-40% 8-10%

* 0% des protéines totales ; **1 kDa = 1kg/mole

1.3.1. Les protéines de réserve: gliadines et ghuines

Les prolamines, caracterisées par leur richesggadimes et glutamines, constituent le
gluten. Les protéines du gluten de blé hydratéésles propriétés viscoélastiques essentielles
pour la panification. Il est généralernent admis tps gluténines contribuent a la ténacité et a

I'élasticité du gluten alors que les gliadineslii@it son extensibilite.
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Les gliadines sont des protéines monomériquescigesopar des liaisons hydrogénes
et des interactions hydrophobes, ayant une masdécuare comprise entre 30 et 80
kiloDalton (kDa). Les gluténines sont des polyméteplusieurs centaines de kDa constitués
de sous-unités de faible (SG-FPM) ou haut (SG-Hpdis moléulaire. L'aptitude des sous-
unités gluténines a s'associer par des liaisondfulies (S-S) est I'un des principaux facteurs

du caractéere panifiable du blé.

Les structures primaires des sous unités de ghasrsont bien caractérisées mais le
schéma des interactions entre ces sous unités demewsujet de recherche (Feillet, 2000).
Les complexes protéiques polydisperses de hautds pmioléculaires (SG-HPM) ont été
étudiés par des méthodes biochimiques (systemesnatwgraphique et électrophorétique).
La relation structure - fonction des composant$agen individuelle est étudiée par des tests
rhéologiques associés a des techniques de micliesguoproscopie électronique a balayage
ou a transmission, microscopie confocale a balayager). Lindsay et Skerritt, (1999) ont
ainsi pu montrer I'organisation des macropolymeéegluténines dans la pate: les SG-HPM
forment des chainebnéaires regroupées en réseau (possibilité dwleazes de SG-FPM
insérés dans la chaine), sur lesquelles se bransbties forme de clusters et d'agrégats les SG-
FPM. Les liaisons impliguées dans les regroupemsetaient du type liaisons S-S. Les

gliadines n'auraient alors qu'un role de remplissies « espaces vides ».

1.3.2. Les protéines de structure: albumines etgbulines

Les albumines et globulines (protéines solubleg)ésentent 10 a 15 % des protéines
de la farine. Elles sont caracterisées par lehiesse en cystéine et regroupent un ensemble de
protéines aux propriétés fonctionnelles variéezyj@es: a-amylase,3-amylase, protéases,
oxydoréductases, inhibiteurs d'enzymes, pouvoirgfrant et moussant). Parmi ces protéines
de structure, on trouve un classe de protéines iphif@s (purothionines, CM protéines,
ligoline, friabiline, S-protéines, puroindolinegpuvent accompagnées de lipides polaires
(Zawistowska et al., 1985).

Les friabilines et puroindolines (du grec puros, ldt richesse en tryptophane (noyau
indole)) se présentent a la surface des grainsdbanet se lient aux lipides polaires du blé, au
cours du pétrissage. Le dosage de ces protéines @abyen indirect de dosage des lipides
polaires localisés a la surface des grains (Fel@20).

Les puroindolines sont isolées de la farine patitmar de phase en présence d'un

détergent non anionique. Ce sont des protéinesobghiibles de faibles poids moléculaires
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(12,759 kDa), localisées dans la couche a aleudor, une partie est mélangée a I'albumen
au cours de I'extraction des farines. Si leur fétetionnel n'a pas été déterminé précisément,
en revanche, leur impact technologique est mieuxngp elles possédent des propriétés
moussantes (Dubreil, 1997) et participeraient ad&canismes de formation de la structure
alvéolaire de la mie en stabilisant les interfageg / liquide constituées de couches
monomoléculaires de protéines et de lipides. Dubtail., (1998) ont observé qu'une addition
de 0,1g pour 100g de farine (ms) de puroindolin@ssdune farine modifie les propriétés
rhéologiques des pates, le volume du pain et lactstre de la mie dont I'alveolage devient

plus fin et régulier.

1.3.3.  Transformation hydrothermique des protéines

Il faut distinguer les deux familles de protéipesir détailler les modifications induites

par les traitements thermiques : les protéinesulgates et les protéines du gluten.

. Les premieres subissent deux étapes successivegransconformation réversible de
des molécules, puis une association irréversibte rdelécules entre elles par interactions

(hydrophobe, groupement thiol): c'est la coagutagMulvihill et Donovan, 1987).

. Les protéines de gluten ne subissent pas la premétape réversible de
transconformation : la température induit directetn& polymérisation irréversible des

protéines (pontage disulfure).
1.3.3.1. Protéines globulaires

La premiere étape de dénaturation fait évoluetrieckire native des protéines vers un état
désordonné issu de la rupture des liaisons deeféibérgie (liaisons hydrogene) stabilisantes
des structures secondaires et tertiaires. Ces ehsrgs impliquent aussi une exposition
nouvelle de zones hydrophobes de la protéine aepli@onc de nouvelles interactions, en
particulier avec des molécules d'eau. Ce phénomeénmnsconformation intervient dans une
gamme étroite de température (60 a 70 °C) lorsgueneur en eau est supérieure a 25 %. En
deca de cette valeur, la diminution de la teneurean induit une augmentation de la
température de dénaturation (Mitchell et al., 1984#)si que de la vitesse de dénaturation, La
deuxieme étape de la dénaturation thermique egthémomeéne d'agrégation, favorisé par
laugmentation de la mobilité moléculaire au codesla transconformation. De nouvelles
liaisons sont formées, conduisant a la créatiogréimts solubles puis insolubles. L'agrégation

induit d'importantes modifications des proprietésmportementales, insolubilisation en
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particulier. Contrairement a la transconformatigphénomeéne endothermique rapide,
'agrégation est un processus exothermique, sensibla cinétique de chauffage (Myers,
1990). Plus la solution de protéines est chautfé@gement, plus le processus d'agrégation est

important.
1.3.3.2. Legluten

La dénaturation thermique des protéines de glugéiadfnes et gluténines) est diffé-
rente. Le gluten peut étre assimilé a une macraul@éamorphe caractérisée par une
température de transition vitreuse, Tg (Kalichewvskwl., 1992), dont la valeur est fonction
de la teneur en eau, de l'ordre de 110 °C pourdhtmidite et 25 °C pour 15 % d'eau. Un
travail de la pate a des températures supérieureg permet de favoriser la réactivité
chimique et ainsi de passer d'un liquide visqueuxnaréseau tridimensionnel solide
elastique (de Tg supérieure) qui finalement sdfi@tpar limitation de la diffusion des
réactifs: on aboutit a un réseau de protéines thiemmées par création de liaisons
disulfures. Cette étape de transition est irrebbrset correspond a une réticulation des
protéines c'est a dire leur agrégation (polymédnmaties protéines induites par pontages
disulfures intermoléculaires). Ces changementgtstraux induisent des modifications des
propriétés mécaniques et rhéologiques des constitidu gluten: les films de gliadines
présentent une baisse d'extensibilité et un asmwient de la dureté (Schofield et al.,
1984), tandis que les gluténines de hauts poidstcutdires forment un réseau plus
élastique et plus rigide (Shewry, 1984). L'ensembk ces modifications a pour
conséguence une baisse d'extensibilité et un gaiermeté et élasticité du réseau de gluten.
La température a laquelle commence a se produsrel@ngements est environ 74 °C dans
le pain (Hoseney, 1986) c'est a dire pour des tesrmueau d'environ 40 a 45 % (bs). Pour
des teneurs en eau supérieures (> 65 %), la camyudalieu a des températures plus basses
pour les gluténines (55 a 75 °C) que pourdes3- ety- gliadines (> 75 °C) alors que les
(w-gliadines ne sont pas polymérisées apres unrtraitea 100 °C. A linverse, pour des
teneurs en eau faibles (25 %), l'agrégation de$emjles de haut poids moléculaire
commence des 80 °C tandis que les gluténines & fabids sont peu affectées et les
gliadines restent inchangées (Ablett et al., 19BB)dessous de 21 % d'eau, méme les HPM
gluténines seraient peu affectées (Weegels e1304). Ces résultats sont cohérents avec
I'existence d'un état vitreux, ou une diminutionlaenobilité moléculaire induite par une

diminution de la teneur en eau diminue fortemenekgtivité chimique. Contrairement au

20



réle de la température, et en dépit de son infgoér le pétrissage, le role de I'énergie
meécanique, des déformations, sur le réseau denghuété assez peu étudié mais il souligne
'importance des propriétés rhéologiques (Dobragzet Morgenstern, 2003).

Au cours de la cuisson de la pate, I'accroisserdent température, jusqu’environ 60
°C, provoque d’abord une diminution de la viscosiééla pate (Bloksma, 1990b). Au-dessus
de 60 °C, la viscosité augmente a cause de laigéidton de 'amidon, mais surtout de la
thermoréticulation des gluténines. La transformmatie la pate en mie est alors avérée par un
accroissement du module élastique, mesuré en arnilgenomeécanique dynamique (ATMD)
entre 55 et 70 °C et associée au gonflement déssgtaamidon (Rolée et LeMeste, 1999), a
'ouverture des alvéoles (Singh et Battacharya5208insi qu’a la réticulation des gluténines
(Stathopoulos et al., 2008 ; Rouillé et al., 2010)

1.4. Les autres constituants

1.4.1. Leslipides

Les lipides représentent 2,7 % du grain et se tiépant en :

-50 % de lipides apolaires (lipides de réserve thiny: mono, di et triglycérides,
acides gras libres ;

-50 % de lipides polaires (lipides de structuregdain) : phospholipides et glycolipides
essentiellement. L'albumen amylacé contient la ghasde part des lipides polaires.

Les lipides endogénes jouent un rble important lsar propriétés de la pate, le
comportement en cours de cuisson ainsi que lesssaint du pain car leurs propriétés
fonctionnelles dépendent de leurs liaisons ou &ctesns avec les autres constituants de la
farine. Au cours du pétrissage, on observe une fination de la composition lipidique : les
lipides libres forment des complexes avec les preg(liaisons hydrogene et interactions
hydrophobes). A l'optimum de développement de Ie,pdes gouttelettes lipidiques sont
uniformément réparties dans la matrice protéiguaundphénomenes physico-chimiques font
intervenir les lipides au cours de la panification

» l'oxydation des acides gras poly-insaturées, gséal par la lipoxygénase, qui provoque
un réarrangement des liaisons S-S au sein du r@segfique;

» Des interactions lipides protéines aux interfaces eauwif, qui interviennent sur la
formation et la stabilité des alvéoles de gaz dapste.

Les lipides polaires (phospholipides et glycoligid@uent un rdle positif sur le volume du
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pain de part leur capacité a stabiliser les alweghlzeuses en participant au foisonnement de
la pate. Toutefois, ils ne sont pas essentiels &tieantion gazeuse (les protéines et les
pentosanes les remplacent dans les farines dédgiaéais ils contribuent a son amélioration
(Gan et al., 1995)Au contraire, les lipides apolaires (triglycérideisles acides gras libres)
exercent un effet négatif sur le volume des paitacRitchie, 1981) et exhibent également

des proprités antimoussantes (MacRitchie et GE&3)1
1.4.2. Les fibres et les pentosanes

Les fibres sont composés de chaines glucidiqudgogides) de type cellulosB;glucanes et
pentosaned.a cellulose est formée d'un enchainement de ghuB Glucose) associés par
des liaisong 1,4 dont le nombre peut atteindre 10000. Les fidesellulose forment entre
elles des structures cristallines non solublesstagges aux attaques enzymatiques, acides et
aux déformations physiques. L@sglucanes sont des polyholosides constitués denebal
linéaires de glucosg3(D glucopyranose) reliées par des liaisons 1,3 ,dullesp-glucanes
représentent 10 &5 % des polysaccharides non amylacés et sontalobles dans I'eau.

Les pentosanes, présent§@&80 %dans les cellules de I'albumen du grain de sbét
constitués de polysaccharides non amylacés, fodnagés d'anhydropentoses (Wade, 1988):
. Les arabinoxylanes constitués d'une chaine desegl-D-xylopyranose) associée par
liaisons B-(I-4), ramifiée (carbones 2 et 3 des xyloses) pks arabinosesa{l-
arabinofuranose). Certains arabinoxylanes (25 #pprésentant unemasse moléculaire (20
000 - 60 000 au lieu de 100 000 - 150 000) et ur te branchement (nombre d'arabinoses
pour 100 molécules de xylose, 0,6 - 0,7 au lieuwdge- 1,1) faibles sont hydrosolubles.
L'insolubilité d'une fraction des arabinoxylane®wyendrait de la dimérisation de l'acide
férulique, qui constitue un pont entre les molésule
. Les arabinogalactanes sont constitués d'un sqeietetbifie de D-galactose$-D-
galactopyranose) liés €bt+(1-3) et[-(1-6) et sur lesquels sont branchées des unitek-d'
arabinofuranose. lls sont tres hydrosolubles ehémt des complexes avec les protéines de la
farine. Ces complexes (0,1 a 0,2 % de la farine} sohes en acides féruliques et ont une
forte aptitude a gélifier. lls pourraient expliqupartiellement les différences de qualité
boulangére observées des farines attribuées atagae®s.

Une attention considérable a été portée aux pemssen raison de leur influence sur
la qualité technologique des farines: en effelebinoxylanes sont caractérisés par une forte

capacité d'absorption en eau : 10 a 11 fois lewsmaour des arabinoxylanes, moindre dans
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la pate en raison de la compétition pour l'eaulgmautres constituants hydratés de la farine
(Rouau, 1993). Cette capacité d'absorption en efwence fortement les caractéristiques
rhéologiques des péates (Rouau et al., 1994). isatibn d'enzymes permettant de solubiliser
les pentosanes insolubles ou bien l'incorporatmpehtosanes solubles montrent le caractéere
bénéfique des pentosanes solubles par I'amélioratés caractéristigues de pate (Rouau,
1993). Les pentosanes insolubles favorisent urse miieau hétérogene et trop importante au
détriment de la formation du réseau de gluten;isangae les pentosanes solubles rendent cette
prise d'eau homogene et régulée tout au long denstitution du gluten. Les pentosanes ont
également un effet sur la conservation des paingamtissant le desséchement et le

rassissement (rétrogradation de lI'amidon) (ShetdiAppolonia, 1985).
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1.5. De la farine au pain

Le procéde de panification peut étre simplementisdiven 3 étapes essentielles

(Bloksma, 1990b).

* Le pétrissage dont le but est de mélanger denfdgomogéne du point de vue
macroscopique une poudre, la farine, et un liquitkgu. Cette étape permet le «
développement » de la pate, c'est-a-dire la miselace du réseau de gluten par
hydratation et pontage des protéines de résentte €mpe permet également l'inclusion
d'air sous forme de nuclei.

* La fermentation, étape au cours de laquelle &aires (Saccharomyces cerevisiae)
produisent en anaérobiose du £&Dde I'éthanol a partir de glucose. La productieryaz
est le moteur de I'expansion des pates au coucsttie étape.

» La cuisson: étape au cours de laquelle on a wduption de gaz par vaporisation, une
gélatinisation de I'amidon et coagulation des pne® On passe alors d'une structure de
mousse liquide a une structure d'éponge solide&@ig interconnectées «open gas cells
»). Les modifications structurales des constituahtslles macroscopiques de la transition

pate mie restent un sujet de recherche.

1.5.1. Formation de la pate

1.5.1.1. Le pétrissage

Par I'action mécanique, le pétrissage a 3 fonct{@hzksma, 1990b):

- 'hnomogénéisation de la pate, par mélange aveleeda qui conduit un milieu divisé
(la farine) & un milieu macroscopiquement homogene

- le développement de la péate: les protéines <amsoet forment un réseau, ce qui
conduit a des propriétés rhéologiques permettambonne rétention gazeuse;

- I'incorporation d’air qui forme les noyaux desllaes gazeuses par brassage de la

pate.
1.5.1.2. Le mélange des constituants

L’eau hydrate la farine, donne la cohésion a te p&fournit la mobilité nécessaire aux
constituants de la farine pour la réalisation degctions chimiques. Au cours du pétrissage,
par la multiplication des contacts, les moléculesud diffusent dans les particules de farine,

se lient aux divers constituants, et favorisentdenteractions. Selon les méthodes utilisées,
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on aboutit a des valeurs trés variables de la tiéparde I'eau: ainsi Roman-Gutierrez et al.,
(2002) estiment la répartition de I'eau a 88 % d@amidon, 10 % pour le gluten, et 2 % pour

les pentosanes. L'importance de I'amidon endomn@adg mouture influe sur la quantité
d’eau captée par I'amidon.

L’hydratation de la farine entraine la transitiatrause des protéines de gluten de blé et
des zones amorphes de I'amidon (Cuq et al., 2083)échelle moléculaire, la transition
vitreuse correspond a une absorption d’énergieeguliée, pour les composants, au passage
de mobilités moléculaires locales de faible amghtétat vitreux) a des mobilités de grande
amplitude impliguant les chaines macromoléculapgscipales (état caoutchoutique). Les
valeurs de température de transition vitreuse pantipalement influencées par les teneurs
en plastifiants, en particulier la teneur en eagufe 1.7). La transition vitreuse des zones
amorphes de I'amidon favorise la pénétration d’dans les zones cristallines (Zeleznak et
Hoseney, 1987). La transition vitreuse des progetd’apport d’énergie mécanique pendant
le pétrissage permettent le développement d’'uratésescoeélastique continu. Les protéines

du gluten de blé sont les principaux composangsoresables de la formation de la pate.
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Figure 1.7 : Représentation schématique du diagramme d’'étahpdeature-teneur en eau » pour les
principaux composants de la farine de blé (amidgr@éines du gluten) (Cuq et al., 2003). Tg ast |
température de transition vitreuse, Tm est la teaipée de fusion, Tgelat est la température de

gélatinisation de I'amidon, et Tr est la températminimale de thermoréticulation des protéines

1.5.1.3. Le développement du réseau glutineux

Les gliadines et les gluténines, les deux fractimmméiques du gluten, possedent des
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caractéristiques différentes : les gliadines comgémt des ponts disulfure intramoléculaires,
dont la rupture entraine le dépliement de la mdéecles sous-unités constitutives des
gluténines sont reliées entre elles par des pastdfute en longues chaines moléculaires
linéaires. Contrairement aux gliadines, les poigslfiire entre les sous-unités de gluténines
sont intermoléculaires (Bloksma, 1990a). Les péipda élastiques de la pate seraient
attribuées aux gluténines tandis que les gliads@sient responsables de ses propriétés
visqueuses (Bloksma, 1990a). Pendant le pétristegj@nolécules protéiques sont étirées en
un réseau continu de feuillets, qui enchassengraiss d’amidon. Les feuillets de protéines
peuvent étre considérés comme les initiateurs skaréde gluten, et donc de la matrice de la
pate (Bloksma, 1990a). La formation optimale duegluau pétrissage est essentielle pour la
formation de la structure de la mie (Scanlon etafgh001). Les grains d’amidon remplissent
environ 60% de la matrice viscoélastique de la,paést-a-dire sa phase non gazeuse ou non
aérée (Bloksma, 1990a). Au cours du pétrissagepri@®ines, qui se sont liées entre elles,
ainsi qu'avec les lipides de la farine et quelquemposés glucidiques, forment un réseau
viscoélastique encapsulant lair, les grains d’amidet d’autres éléments comme des
fragments de son. Cette phase protéique continsegélastique et imperméable pourra ainsi

se distendre au cours de la fermentation et rete@Q; produit.
1.5.1.4. L’encapsulation d’air

Lors du pétrissage, I'air, présent a I'origine dénfarine ou provenant de I'atmosphére
au-dessus du pétrin, est incorporé a la pate. @neese dissout dans la phase liquide de la
pate, I'autre forme des micro-bulles d’air. Ceddmiconstituent le noyau des futures alvéoles
du pain, ou une partie du gaz carbonique produitigsalevures va s’accumuler (Gan et al.,
1995). En effet, la densité de la matrice viscdigas, calculée a partir de ses constituants est
de I'ordre de 1,2 et sa valeur mesurée apres pagasplutot de 1,05 (Bellido et al., 2006).

A l'issue du pétrissage, la pate contient des madvéoles gazeuses dispersées dans
une phase Vviscoélastiqgue apparemment homogene s(B&gk 1990a). Au niveau
microscopique (> 0,um), celle-ci est en fait constituée d’'une phasegigae continue dans
laquelle les grains d’amidon, les cellules de lesugt d’autres constituants insolubles comme
les fibres sont dispersés ; 'ensemble est appaléica. Au niveau moléculaire (>0,1 nm), la
phase protéique apparait également hétérogene :esll composée d’'une grande quantité
d'eau avec des composés dissous et en particubigrfilres solubles, d’'une variété de

protéines dont une partie seulement est solublée dipides adsorbés principalement sur les
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protéines insolubles (Bloksma, 1990a).
1.5.2.  Propriétés rhéologiques

La rhéologie décrit les relations entre les contes appliquées a un matériau et les
déformations ou vitesses de déformation, en foncta temps. Elle est essentielle pour
définir les relations entre la structure et le conmgment d’'un milieu en écoulement. La
structure de la pate, c’est-a-dire I'arrangemeratiap de ses composants et les forces les
reliant, détermine ses propriétés rhéologiqueseties-mémes peuvent détermirsar qualité
boulangére (Bloksma, 1990a). La pate est un matergcoélastique, c’est-a-dire possédant a

la fois les propriétés d’un liquide, visqueux, elles d’'un solide, élastique.

1.5.2.1. Différents tests

Plusieurs tests meuniers, empiriques, sont utilsig étudier le comportement de la

pate. Parmi eux, le farinographe Brabengrun pétrin mesureur de couple, qui enregiatre |

variation de la consistance, c'est-a-dire de lastésce, de la pate au cours du pétrissage.
L'essai permet de déterminer I'hydratation de lainfa nécessaire pour atteindre une
consistance fixée (500 unités Brabender), le tedgsiéveloppement pour atteindre cette
consistance, la période de stabilité de cette starsie, et I'intensité de I'affaiblissement aprés

12 minutes de pétrissage (Figure 1.8).

Résistance ou Consistance
A (UB ou )

500

affaiblissement

Résistance

= Temps
.l (min
0 5 10 15

Figure 1.8 :Courbe de consistance obtenue au farinographe
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L'alvéographeest congu pour mesurer la résistance d'un filmpéee a I'extension
biaxiale. Aprés pétrissage et temps de repos dmi@ltes, une bulle de pate est formée par
gonflement, jusqu'a la rupture. L'alvéogramme faurla pression maximale liée a la
résistance a I'extension de la pate, appelée téndiandice de gonflement lié a I'aptitude de
la pate a l'extension, et la force boulangére quirespond au travail nécessaire a la
déformation de la bulle jusqu’a la rupture.

Ces différents tests sont trés utilisés pour coardas variétés de blé et déterminer leur
« aptitude boulangére ». Ces tests ne mesuremepasoprietés mecaniques intrinseques des

matériaux, car les modes de déformation qui lent associés sont complexes.
1.5.3. Rhéologie fondamentale (faibles et granddéformations)

La rhéologie est une science qui a pour but derrédis propriétés d'écoulement de
matériau aux contraintes qui lui sont imposéescaanaissance de la relation contrainte-
déformation (ou vitesse de déformation) permet aauxnappréhender le comportement d'un
matériau au cours d'un procédé. Cette scienceexgéimement développé pour les polymeéres
synthétiques et beaucoup moins pour les biopolysnétrées céréales pour différentes raisons:
le travail s'effectue sur des matiéres tres vaemgbdvolutives, ayant une composition souvent
complexe (amidon, protéines, eau, sucres, lipida$) de nombreuses interactions se
développent. De plus les pates de farine sontldete$ trés sensibles a la teneur en eau et
plus généralement a la composition. Ces difficuitéslaptation ont longtemps été un frein au
développement de la rhéologie pour I'étude desumod base de céréales, au profit de
méthodes empiriqguedAujourd’hui pourtant une approche expérimentales mbjective se
développe pour étudier les pates de farine: I'esgiwe des propriétés mécaniques est
indépendante de la taille et de la forme du matéideux approches existent alors selon que
l'on s’intéresse a la structure du matériau, on hiéa définition de courbes d'écoulement ou
de lois de comportement :

- une approche par la rhéologie aux faibles déftans s'impose, c'est a dire que l'on
cherche a rester dans le domaine de linéarité éiastique du matériau (les déformations sont
inférieures 0,1 %) ;

- l'obtention de courbes d'écoulement, prochescdeditions habituelles du procédé,
donc pour des déformations importantes, qui abeenis dans la plupart des cas a la

destructuration du matériau.

L'objectif des deux prochains paragraphes est éeepter les grandeurs et les outils
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utilisés pour I'étude rhéologique de pates de darlre lecteur peut aussi se reporter au
Chapitre Il (Articles 2 « Rheological propertieswheat flour dough for different mixing

conditions »).

1.5.3.1. Rhéologie aux faibles déformations

L'étude en écoulement pour des déformations defaibkes amplitudes permet de
caractériser le comportement viscoélastique desspfles essais utilisent des rhéometres
cbne / plan ou bien plan / plan, pieces entre lgssgil'échantillon de pate est place. Ces
géomeétries permettent de contrbler précisémentéfarchationy (ou bien la vitesse de

déformatiory) ou la contraintec appliquée a l'échantillon. La rhéologie en régime

oscillatoire (ou dynamique) se pratique en cisaat simple. Une déformationy
d'amplitude sinusoidale dans le temps(fréquence f, pulsatiom = 2rf) est imposée a
I'échantillon. Une contrainte d'amplitude en résulte, proportionnelle au couple résultant de
la déformation de I'échantillon. Dans le domaine \dscoélasticité linéaire, dont la
détermination est le préalable a toute caract@isabéologique du matériau, c'est a dire le
domaine dans lequel les parametres viscoélastigoes indépendants de la déformation
appliguée, la contrainte résultante est égalemensaidale et de méme frequence f, mais

avec un décalage de phdsappelé angle de perte.

y=y x cos(at) (1.1)

aza-oxcos(at+5) (1.2)

La valeur d& détermine le comportement du matériau étudié :

* Sid =0, le systtme se comporte comme un solide @lestidéal et la contrainte est a
chaque instant proportionnel a la déformationdmiHooke).

* Sid =172, le systtme se comporte comme un liquide puremeqgueux (newtonien) et la
contrainte est proportionnelle a la vitesse derdédtion (loi de Newton).

 Si0<d<12,le systtme a un comportement viscoélastique. L&sgprn mathématique
de y et o par des fonctions complexes permet de calculessiguus variables
viscoélastiques telles que le module élastiqueoGde conservation, «storage modulus »)

et le module visqueux G" (ou de perte, «loss masiy) :

G’ :(a0 / yo) cos o (2.3)
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G" :(JO/yD) sin & (1.4)

Ces valeurs de modules traduisent le fait qu'auscalune sollicitation harmonique, le
matériau recoit de I'énergie dont une partie estnagasinée G' et l'autre dissipée G"
(essentiellement sous forme de chaleur). Ces medpé&gmettent de définir le rigidité

complexe G*, la tangente de l'angle de déphasagé {au angle de perte) et la viscosité

complexen* :
G =G'+IiG" (1.5)
tand=G" /G’ (1.6)
7 :%}Jﬂ " (1.7)

Généralement, un balayage en fréquence est effgidé 100 rad/s) pour caractériser
le matériau dans le domaine linéaire. Pour un petgrfondu viscoélastique, aux basses
fréquences (zone terminale), G" est supérieur €t & comportement de liquide visqueux est
dominant. Dans cette portion de courbe, la peréeriue est 1 pour G' et 2 pour G". Aux
fréquences intermédiaires, on observe un croisedestnodules qui montrent une évolution
vers un comportement de solide élastique. Ensuiterave dans la région caoutchoutique ou
le module de stockage est indépendant de la frégudre comportement vitreux apparait
pour les plus hautes fréquences. Quand la regeodeMerz s'applique (Cox et Merz, 1958),
la variation de la viscosité complexg en fonction de la fréquenoe est assimilable a la

viscosité apparent@ en cisaillement simple (taux de cisaillemghtmesurée en grandes

déformations. Cette régle s'applique difficilemenix matériaux a base de biopolyméres
(Berland et Launay, 1995), généralement parce gsi@iandes déformations modifient leur
structure. La viscosité complexe permet essentielie de calculer les paramétres m (indice
d'écoulement) et K (indice de consistance) de igolossance décrivant le comportement

viscoélastique :
n =Ko (1.8)

Pour les pates de farine de blé de comportemeobélsstique (Launay et Bure, 1973),
une partie de la déformation imposée est recouwragdbe comportement est non linéaire

(Weipert, 1990): le rapport entre la contraintdaetiéformation n'est pas constant et la pate
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apparait plus consistante a faibles déformationkk@na, 1990b). Pour obtenir des
informations sur la structure de la pate, c’estra-dsur l'arrangement spatial de ses
constituants et les forces les reliant, des mesuréologiques en régime harmonique, aux
faibles déformations (inférieures a 0,1 %) et dowwn destructives de la structure, sont
adaptées ; dans ce cas, on cherche a rester dawsnkine de linéarité viscoélastique (le
rapport entre la contrainte et la déformation, caduote, demeure constant). Les mesures se
pratiguent le plus souvent en cisaillement simpiais peuvent également étre développées en
compression, comme c’est le cas pour les testalyss thermomécanique dynamique, ou la
solliciation est isochrone et la réponse enregistmé fonction d’'un balayage en température.
Malgré de nombreux travaux, aucune corrélationsfsasante n'a été obtenue entre ces
propriétés et le comportement des pates au courprdcédé de panification, et plus

particulierement du pétrissage (Dobraszczyk et Miostern, 2003).
1.5.3.2. Rhéologie aux grandes déformations

En revanche, pour comprendre et prédire le compené de la pate pendant le procédé
de transformation, les mesures doivent couvrir dnige de vitesse et I'étendue de la
déformation imposées par les machines (BloksmaQdP9.es mesures rhéologiques en
grandes déformations cherchent a caractérisertiériaa dans des conditions de contrainte ou
de déformation les plus proches possible des gatlmns imposées au matériau dans les
conditions réelles du procédé de fabrication. L& p@ pain subit un grand nombre de
sollicitations depuis le pétrissage, pendant lanétation, et jusqu’a la cuisson. Des tests
prenant en compte la nature des contraintes sphiek pate au cours de la panification ont

éte développés (Tableau 1.4).

Tableau 1.4 :Contraintes subies par la pate au cours de laipatiifn (Dobrazczyk, 1997)

Etapes de panification Ordre de grandeur de la Nature de la contrainte
vitesse de déformation (%)
Pétrissage 70 Cisaillement et extension
Faconnage 30 Cisaillement et extension
Laminage 10 Extension
Fermentation 16a 10 Extension biaxiale
Cuisson 16 a4 10° Extension biaxiale
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Les dispositifs expérimentaux de mesure rhéologiqu& grandes déformations
cherchent a caractériser le matériau dans cestmorgliDes tests prenant en compte la nature
des contraintes subies par la péate, en cisaillemengar extension (élongationnel), au cours
du procédé ont été développés. Ne seront explidié@s ce paragraphe que deux tests de
mesure rhéologique aux grandes déformations: kasede fluage / recouvrance (creep test)
en cisaillement simple et les essais de compressi@xiale lubrifiée (lubricated squeezing
flow» ou LSF) pour le mode bi-extensionnel.

Les essais de fluage-recouvrance, effectués aretties valeurs de contrainte,

permettent de déterminer des poinjs, (7) relevés une fois le régime stationnaire atteint.

L’ensemble de ces points conduit a une courbe dléoment d'un matériau, c’est-a-dire
I'expression de sa viscosité en fonction de sasséede déformation. La Figure 1.9 montre
bien que la pate a un comportement Newtonien awvitesses de déformation faibles,
inférieures a 18 s (sa viscosité est indépendante de sa vitessefderddion), on parle de
plateau Newtonien ; puis au dela, elle a un conepaent rhéofluidifiant et I'ensemble de la
courbe peut étre représenté par un modeéle de (Russllé et al., 2005; Lefebvre, 2006).
Pour des valeurs élevées du taux de cisaillememprinportement est comparable a celui au
cours du pétrin, tandis que les faibles valeurteterit plutét les vitesses du mouvement

ascendant des alvéoles lors de la fermentation.

log(n} (Pa.s)

log(ohy'dt) (s°7)

Figure 1.9 : Courbe d’écoulement (viscosité en fonction du tdexcisaillement) de péate de
farine de blé (Lefebvre, 2006)

Pour les deformations élongationnelles, ou ennsita, I'essai de LSF consiste en la
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compression uniaxiale d’'un échantillon cylindrigemetre deux plans parfaitement lubrifiés
afin d'éviter des problemes de cisaillement auxoiparL'échantillon subit alors une
déformation biaxiale. Le principe de l'essai de L&3F détaillé dans la partie « Materials et
Methods ») du chapitre 1l (article #2 « Rheologigmoperties of wheat flour dough for
different mixing conditions »), et les base métHodmues ont été bien détaillées par Launay
et Michon (2008). Cet essai permet de détermineux dgrandeurs: la viscosité
élongationnelle et I'indice de rhéo-durcissemem.rhéodurcissement est la propriété selon
laquelle la contraintes s’accroit plus que proportionnellement lorsque digformation
élongationnelle & est accrue (Figure 1.10): le rhéodurcissementtraduit par une
augmentation de la pente de la couoef(e), avec 'augmentation de la déformation. C’est
une caractéristique essentielle a la pate penddatrhentation, étape pendant laquelle la pate
est soumise a des déformations élongationnelles.gate présentant de bonnes propriétés de
rhéodurcissement aurait des cellules gazeuses gpiides qui atteindront un plus grand
volume (Van Vliet et al., 1992).
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Figure 1.10 :Contrainte ¢) en fonction de la déformation de Hencky, pour pate de farine

de blé enrichie en som (0,0% ;A 3,3% ;[0 6,6% ;¢ 9,8%) (Cavella et al., 2008).

1.5.4. Comportement rhéologique et structure de Ipate

La complexité du comportement rhéologique de la &t principalement due a sa
composante visqueuse (Lefebvre, 2006). La viscostia pate devient dépendante du temps

lorsque la déformation atteint la valeur seuil d&€05%, ce qui correspond a un changement
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majeur de structure de la pate (Lefebvre, 2006).

Les mesures en cisaillement en régime harmoniquétabli le réle des protéines de
gluten de haut poids moléculaire dans la structierda pate. Les protéines du gluten sont
connues pour étre le principal facteur des progsiétiscoélastiques de la pate (Faubion et
Hoseney, 1989). L'abondance de molécules de gh#éna longues chaines rend la phase
protéique, et donc la pate, hautement extensildiek¢ha, 1990a). L'eau joue également un
réle dominant comme charge inerte a des taux détgition élevés, entrainant une diminution
des propriétés rhéologiques avec I'augmentationady d’hydratation, et comme lubrifiant
favorisant les phénomeénes de relaxation (Masi.£1898).

La présence des grains d’amidon dans la pate gsirmment responsable de la faible
limite du domaine linéaire~(0.1 %), comparée a celle du gluten, si I'on colmi@dque les
grains d’amidon jouent le rdle de charge inertesdanréseau glutineux (Uthayakumaran et
al., 2002). Cependant la viscosité Newtonienneldieg est plus de 10 fois supérieure a celle
de la pate, ce qui laisse penser que, pour la sitecd’amidon jouerait un role de diluant
plutét que de charge (Lefebvre, 2006). Toutefas, mélanges de gluten et d’amidon ne
peuvent reproduire les propriétés rhéologiquesag#te, ce qui suggere I'importance du réle
des constituants mineurs (pentosanes, protéinasbles| lipides) dans ces propriétés
(Uthayakumaran et al., 2002). En effet, le réldudifiant interne de la fraction soluble de la
pate a été mis en évidence. L'ajout de la fracsiminble diminue par un facteur 10 les valeurs
de viscosité par rapport a une pate d’amidon efiuten (Rouillé et al., 2005). La viscosité au
plateau Newtonien et I'élasticité globale de leegiigmentent avec la matiére séche de la pate
(Lefebvre et Mahmoudi, 2007).

Des essais rhéologiques en compression uniaxiatéiée montrent que des farines a
bonnes performances de panification ont une plady résistance a I'extension, une
extensibilité plus élevée et un plus grand rhéddsement (Kokelaar et al., 1996). Avec le
méme type de tests, Rouillé et al., (2005) ont méoqtie I'indice de rhéodurcissement était
relié & la finesse de la mie : le rhéodurcisserfimiterait la coalescence des bulles dans la
pate, conduisant a une plus grande proportion lildefines (Rouillé et al., 2005).

La pate doit avoir une viscosité suffisamment é&eydur freiner I'ascension des
cellules gazeuses et doit étre extensible afinrégemir une rupture prématurée des parois
entre les cellules gazeuses et ce pendant une dwifisante afin de permettre un

développement au four adéquat (Bloksma, 1990a).
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1.5.5. Le rble des fibres

De nombreux résultats, souvent contradictoires gohbbtenus sur le réle des fibres ou
des pentosanes du blé dans le procédé de pamifichth diversité de ces résultats peut étre
attribuée aux différences de nombreux facteurocémés d’obtention, degré de pureté et
composition des préparations de pentosanes, nigaldition, et procédé de panification
utilisé. Toutefois, leurs propriétés de solubibié d’insolubilité sont déterminantes, méme sis
elles se réferent a priori, a leur méthode d’is@etnBien que les arabinoxylanes (AX) ne
soient pas les seuls composants des fibres dieblégermes d’AX « non extractibles a I'eau »
et «extractibles a I'eau » sont souvent utilisésirpdésigner des préparations de fibres
diverses et les termes d’AX insolubles (= AXi, WUkA&n anglais) et d’AX solubles (= AXs,
WE-AX en anglais) sont utilisés pour les distingudiout au long du procédé de
transformation de la pate, une partie des AXi davioluble (environ 10% a la fin du
pétrissage, 25 % a la fin de la fermentation) (Ricetzal., 1994). Cette solubilisation peut étre
augmentée par I'ajout d’enzymes.

Les résultats obtenus sur ces propriétés par dets tau farinographe et a
'extensigraphe montrent que l'ajout d’AXs a la @a&ugmente sa consistance (Jelaca et
Hlynka, 1971) et a consistance égale, augmentesdigtion d'eau et le temps de
développement de la pate (Biliaderis et al., 1998laca et Hlynka, 1971 ainsi que la
résistance a l'extension et diminue I'extensibilffelaca et Hlynka, 1972). L'ajout d’AXi
augmente la consistance de la pate, augmenteiséarése de la pate a I'extension (Jelaca et
Hlynka, 1972 ; Courtin et Delcour, 1999), et dingnson extensibilité (Jelaca et Hlynka,
1972 ; Gomez et al.,, 2003 ; Courtin et Delcour, 99%Felon Courtin et al., (1998), la
diminution du temps de pétrissage observée avgoutad’AXs de blé serait due a
l'augmentation de viscosité de la phase aqueudediqunuerait I'effet lubrifiant de I'eau,
favoriserait I'interaction entre les particules fdeine et donc accélérerait la formation de la
pate.L’'ajout de pentosanes solubles renforce learésle gluten, c’est-a-dire augmente ses
propriétés élastiques mesurées par des tests iemerbgrmonigue (Santos et al. 2005), tandis
gue les Axi, présents sous forme de fragments despdes AXi sont des barrieres physiques
qui introduisent des discontinuités dans le résiagluten pendant la formation de la pate
(Courtin et Delcour, 2002 ; Courtin et al., 199@atina et al., 2006).

Wang et al., (2002, 2003) proposent un mode d'actola fois « physique » et

« chimique » des AX, conduisant a une agglomératamtielle des gluténines, et a une taille
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de particules de gluténines plus grande. L'effgtspiue serait lié a la viscosité générée par les
AXs, qui limiterait I'agrégation des protéines dutgn. L’interaction covalente, qualifiée de
« chimique », des AX avec le gluten par l'interna@ai de I'acide férulique pourrait moduler
la tendance des particules de gluten a s’agrégan@vét al., 2004). Réconciliant les deux
mécanismes, I'étude des propriétés de mélange tntgluten et les AX par Labat et al.
(2002), révele une réaction entre des esters sduiblacide férulique et les protéines du
gluten, mais sans création d'un complexe covalatredes AX et les protéines: I'effet des
pentosanes solubles serait essentiellement indferatant un réseau empéchant I'agrégation

des protéines du gluten.
1.6. Formation et croissances des alvéoles dangpbte

Les alvéoles gazeuses sont présentedadfesmation de la pate par inclusion de nuclei
d'air (J 10 a 100um,) au cours du pétrissage. Cet air est présentigihe dans le volume
brut de la farine ou bien provient de I'atmosphanedessus du pétrin. L'inclusion d'air au
pétrissage est primordiale car aucun nucleus g&séré par la suite. La fraction volumique
d'air incluse au pétrissage est variable seloryde tle pétrin utilisé et peut atteindre 20%
selon les cas (Whitworth et Alava, 1999; Campbelale 2001). Un pétrissage sous vide
réduit le nombre d'alvéoles mais non leur taillar@bell et al., 1998Pour des alvéoles de
rayon R, ayant une tension superficidllden début de fermentatioh,= 40.10° N/m selon

vanVliet et al, 1992), la pression interne p pdrg évaluée suivant la loi de Laplace :
p=2r/R (1.9
Cette relation montre qu'une alvéole ne peut &&éecspontanément car pour un rayon

R nul, la pression p est infinie. La présence dsitactifs ou de protéines solubles réduit la

valeur dd, et diminue ainsi la pression nécessaire a chakyéele pour se former.

Le CG est produit par les levur&accharomyces cerevisiaelon I'équation :

CsH1205 — 2CO, + 2GHsOH

Lors de la fermentation, les amylases de la letnaresforment une partie de I'amidon
en sucres fermentescibles : maltose et glucosex-Cleservent alors de substrat a la levure
pour synthétiser I'éthanol et surtout le £Qui, emprisonné dans le film continu et élastique
de gluten, fait lever la pate. L'oxygene des ceBufjazeuses de la pate est consommeé par la

respiration des levures (Sluimer, 2005). Le renddraa CQ, est de 0,499 produit (276 mL a
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30 °C et P= 1 bar) a partir de 1g de glucose. &sénce de levure, le volume du pain est
approximativement celui de la pate apres pétrissdge cours du pétrissage et de la
fermentation, les gaz produits vont se dissoudns ¢ phase-liquide de la pdsolubilité du
CO,, dans HO a 28 °C: 77,3 mL/100 mL eau pure, selon Moorel@teney, 1985) et étre
collectées vers les alvéoles sous l'effet d'unignadie concentration. Arrivé a saturation, le
gaz s'évapore ensuite dans les alvéoles, et dealienstle moteur de leur expansion au cours
de la fermentation. La densité d'alvéoles danspite a pain aprés pétrissage est estimée a
10%-10° /mn? (Bloksma, 1990a).

La stabilité des alvéoles dans la pate dépend tendaila cohésion de la matrice. La

vitesse de déplacement d'une alvéole au seinphdavérifie la relation:
v=2gr*(p,-p) /9 (1.10)

avec: g, constante gravitationnelle (9,81 9n/s, rayon de la alvéolep; et p, masses
volumiques du gaz et de la pate non aére, respentint,n viscosité de la pate.

Donc les alvéoles ne sont stables que si leassé de déplacement est limitée (faible
phénomene de crémage). Un des facteurs de rédudmiarette vitesse de déplacement est
déductible directement de I'équation 1.10: la \8#éode la pate doit étre suffisamment élevée
pour réduire leur migration. Cependant, la vis@osibit étre aussi suffisamment faible pour
permettre une expansion sans rupture des paras-diméolaires. Cette extensibilité des
parois est évaluée par des mesures de viscositgadionnelles)e. A I'équilibre dans la pate,
la pression interne pst exprimée par:

L dIn(r)

dt (1.11)

p/’ :,7E

Des travaux de l'équipe de van Vliet a I'Universig®® Wageningen, Pays-Bas, ont
montré que cette pression interneéfait de I'ordre de 1 a 10 kPa (Janssen et @6)18our

une hydratation ajustée par rapport au pic de starsie du farinographe Brabender (500 UB)

(environ 45% wb).

1.6.1. Fermentation et rétention de gaz

La pate a pain peut étre considérée comme unesmaiéformable; la stabilité des
bulles de gaz dans la pate dépend des proprié&étdiques de la pate et de sa phase liquide,
'eau et les composants solubles. La stabilitéatesoles dans la pate dépend de la cohésion

de la matrice, c’est-a-dire la pate non aérée. ikaogité de la pate doit étre suffisamment
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élevée pour réduire la migration des bulles, maipdte doit étre suffisamment extensible
pour permettre une expansion sans rupture desspater-alvéolaires.

Sous l'effet de la pression des gaz dans les asépli diminuent la densité de la pate
jusque 0,25 environ, la fraction volumique des sid#ant de I'ordre de 0,8 en fin de
fermentation, la rupture des parois de la matricgaéne, le début de la coalescence des
cellules gazeuses. Ainsi, la structure de la patec des cellules gazeuses isolées, se
transforme en une structure avec des cellulescimeectées. La succession de trois régimes a
été observée en microtomographie RX (résolutiorpsibau cours de la fermentation (Babin
et al., 2006) :

- d’abord, un régime de croissance libre des bubiésl’épaisseur des parois diminue,
gouvernée par le rapport pression interne desfgeze(motrice) sur la viscosité de la matrice
(force resistante),

- puis un régime de coexistence entre croissaice 8t coalescence durant lequel le
volume s’accroit le plus vite,

- enfin un régime de coalescence prédominanteoestaté, ou I'épaisseur moyenne des
parois augmente par disparition des parois dedf@paisseur.

Le maintien des bulles dans la pate pour des fragtile vide aussi élevées serait lié a la
présence de films liquides minces qui les sépametaiet la coalescence ne serait pas

complete.

dough .
matrix

Figure 1.11 :Représentation schématique du film liquide, en,\@rtourant les alvéoles gazeuses de
la pate (Babin et al., 2006), d’apres Gan et 8051

38



En effet, I'observation microscopique d'une pate fam de fermentation révele
'existence de nombreuses discontinuités dans laiceaamidon-protéines, et montre que
cette structure serait incapable de retenir lesdgaia fermentation (Gan et al., 1990). Les
auteurs proposent donc I'existence d’un film liquidterfacial, stabilisé par des tensioactifs
(protéines solubles, pentosanes, lipides polaimghur des alvéoles gazeuses (Figure 1.11)
(Gan et al., 1995). D’ailleurs la phase hydrosaubtcupe dans la matrice une fraction
volumique importante (environ 45 %) qui n'est pasté absorbée par les macromolécules.
Au cours de la fermentation, les alvéoles gazewsdsurées de ce film interfacial, et
emprisonné dans la matrice, grandissent et, erégelappant, générent des discontinuités
dans la matrice. Le taux d’apparition de ces disnaités serait dépendant de I'extensibilité
de la matrice amidon-protéines, et donc largemestpiotéines de gluten. Parallelement, la
surface du film interfacial qui maintient l'intétgi des cellules gazeuses, augmente avec les
discontinuités. C’est la rupture de ce film, plugdie celle de la matrice amidon-protéines, qui
entrainerait la perte des gaz moteurs de I'expar(&an et al., 1995).

Enfin, les opérations de divisage et faconnagersépda premiére fermentation (ou
« pointage ») de la seconde, encore appelée «tappeés opérations modifient la répartition
des alvéoles gazeuses dans la pate (Tipples, 19a@Gmentation du temps de fermentation
entraine une augmentation du volume du paton, ensité de mie plus faible, la formation
d’'une mie plus grossiére avec des alvéoles plusdgsaet des parois plus épaisses (Zghal et
al., 2001). Ces mémes auteurs ont montré que I'antation de la force de la farine entrainait
une augmentation du volume des patons, la formafiome mie plus fine, plus uniforme, plus
résistante et plus extensible. Ainsi I'essentieldéueloppement de la structure alvéolaire du
pain a lieu durant la fermentation, par croissagiceoalescence des alvéoles gazeuses, les
propriétés rhéologiques de la matrice gouvernardtdhilité des bulles ; celle-ci serait peu
affectée lors de la cuisson qui conduirait a satiin sans modifier I'ordre établi ni accroitre
le volume de facon aussi importante (Rouillé ¢t2405; Babin et al., 2008).

Seules la différence de densité d'alvéoles erigsul du pétrissage (3%/6n° pour un
diamétre moyen entre 3 et fith) et de la cuisson (10m? pour un diamétre moyen entre 100
pm et 5 mm) et la prise en compte des volumes felde pate et de pain (Tableau 1.5)
montrent l'importance de la redistribution des aleg, conséquence des phénomeénes de

coalescence (Shimiya et Nakamura, 1997; Whitw@@00).
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Tableau 1.5 :Evolution du volume relatif (V total/ V pate) depdte au cours des étapes du procédé
de panification (van Vliet et al., 1992 ; Rouilléat., 2005)

A l'issue de I'étape de Volume relatif
Pétrissage 11
1°*fermentation et faconnage 2
2°™ fermentation 5
Cuisson 6

1.6.2. Phénomenes de disproportionnement et de tescence

Le phénomene de disproportionnement, ou « Ostwp&hing », désigne la diffusion
de gaz dans la phase liquide depuis les petitéolals vers les grosses alvéoles, et résulte en
un grossissement de ces dernieres et la dispamtésn premieres. Ainsi au début de la
croissance des alvéoles, tant que celles-ci sofdtible dimension (< um), le CQ sous forte
pression se dissout dans la phase liquide de & patqui entraine la disparition des petites
cellules gazeuses (Bloksma, 1990b).

La coalescence de deux alvéoles de gaz est détsrpar les propriétés de la couche
adsorbée a l'interface air / liquide ainsi que lparpropriétés de la matrice environnante. Les
forces répulsives (stériques et électrostatiquesk des deux interfaces sont equilibrées par
les forces d'attraction a faibles distances emisedeux alvéoles d'air. Lorsque, par drainage
de la lamelle, les interfaces s’amincissent, lese® d'attraction deviennent dominantes et les
alvéoles fusionnent. Durant le procédé de panifioatun amincissement des lamelles entre
les alvéoles s'operent : au dela d'une fractionm@ue d’environ 0,74 (vanVliet, 1992), les
alvéoles passent d'une structure sphérique a wmbtsge polyédrique. Les conditions de
stabilité du film en terme de force de surface &gt étudiées par vanVliet, (1992). L'auteur
conclut que la stabilité des films interfaciauxshigossible que pour des épaisseurs de film de
moins de §um. Ceci est a comparer avec le diametre moyengtain d'amidon (2um) et
I'épaisseur estimée du film de péate au cours dmiikson (20Qum). La stabilité des films
interfaciaux ne serait donc pas atteinte dans te p& les phénoménes de coalescence

semblent importants au cours du procedé.
1.6.3. Effet des fibres sur I'alvéolation de la &

Les fibres solubles pourraient avoir un réle debisation des alvéoles gazeuses en
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augmentant la viscosité de la phase aqueuse digdadfune part, et en accroissant la force
meécanique du film liquide interfacial d’autre pdftan et al., 1995). Ceci favoriserait
'expansion des alvéoles en réduisant le risquerugidure du film. Les fibres insolubles
déstabiliseraient la structure de la pate. Pentiaférmentation, elles peuvent former des
intrusions dans les cellules gazeuses et déstbilisphase liquide aux interfaces avec les
bulles. lls peuvent aussi absorber une grande g@ateau, qui devient indisponible pour la

formation du film interfacial (Courtin et Delco®002 ; Courtin et al., 1999).
1.7. L’acquisition de la texture pendant la cuisso

Les changements macroscopiques intervenant au cdarsla cuisson sont la
transformation de la pate en une mie élastiquenetredte et, dans une moindre mesure,
'augmentation du volume de la pate (Bloksma, 1990&a cuisson fixe la structure alvéolaire
acquise au cours de la fermentation, en fixantrizckire de mousse devenue ouverte. Ces

modifications sont concomitantes a une diminutieredteneur en eau, non uniforme.
1.7.1. L’augmentation du volume de la pate

Le volume du pain s’accroit des son introductionsdie four par I'action combinée de
plusieurs phénomenes :

- la quantité de COproduite par les levures augmente jusqu’'a leutradetson vers
50°C;

- le CQ, I'éthanol et I'eau de la phase liquide s’évaporas les cellules gazeuses ;

- tous les gaz présents dans les alvéoles serdikas I'effet de la température.
1.7.2. Larigidification de la matrice amidon-progines

Pendant la cuisson, la surface de la pate, exposés températures élevées (au-dessus
de 200 °C), subit une forte déshydratation de 4045(h) a une teneur en eau d’environ 10
% (van Nieuwenhuijzen et al. 2008). L'amidon et festéines participent aux réactions de
dextrinisation, caramélisation et brunissement mmzymatique (réaction de Maillard).
Lorsque la température de la crolte atteint 1001&4C@ro0te est suffisamment formée pour
empécher la perte d’eau de la pate (Cuq et al3)20€s valeurs exactes de la température et
de la teneur en eau locales sont encore méconmuwkEspendent des consitions de cuisson,
mais selon Vanin et al., (2009), la températuresutéace atteindrait rapidement 130°C et la
teneur en eau moins de 20 % en base totale.

La matrice solide de la mie consiste en une phas@nue d’amidon gélatinisé et un
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réseau de gluten; les grains d’amidon gélatingg@zaraissent gonflés et allongés (Primo-
Martin et al., 2006 ; Durrenberger et al., 20013. délatinisation de I'amidon dans la mie,
évaluée par calorimétrie, est compléete (Primo-Magtial., 2007 ; Patel et al., 2005). Dans la
crolte, le réseau continu de gluten englobe dessggreon gélatinisés (Primo-Martin et al.

2006 ; 2007). L'évaporation rapide de I'eau de dalite due a la haute température a la
surface du pain empéche la gélatinisation completd’amidon dans la crolte ; seuls les
cristaux les moins stables fondraient ; la quamtiéénidon non gélatinisé dans la crolte a été
evaluée a environ 40 % par diffraction aux rayonstXar calorimétrie (Primo-Martin et al.,

2007). Le changement d’état de I'amidon, notamnhemonflement des grains, ainsi que la
thermoréticulation des protéines sont responsatidesaccroissement de module élastique
observé en DMA, entre 50 et 75 °C, qui traduit tgalification de la matrice qui peut étre

associée a la transition pate/mie (Rouillé et2&l10).
1.7.3. Le passage a une structure cellulaire ouver

Le phénoméne de coalescence, qui a débuté a larfeation, est accéléré a la cuisson.
De 25 a 50 °C, les alvéoles croissent ; entre 5@5efC, les alvéoles subissent encore
guelques modifications mais c’est surtout I'épaissges parois qui diminue, traduisant la
disparition des parois les plus fines (Babin et2006). Cet intervalle de température (environ
50-75 °C) correspond a celui des modifications cstmales observées sur 'amidon et le
gluten (Bloksma, 1990b). L’augmentation de visaosié la pate au-dessus de 60 °C, qui est
lite aux modifications de 'amidon et du glutenfraine une élévation de la contrainte de
tension dans les parois de la pate. Ceci peutieatrda rupture de ces parois (Singh et
Battacharya, 2005) et la formation de cavités endein. Les gaz s’échappent alors et I'excés
de pression disparait. Un manque d’extensibilitéit pégalement causer une rupture

prématurée des parois entre les cellules gazetides@une perte de gaz (Bloksma, 1990b).
1.7.4. Le refroidissement

Pendant le refroidissement, les molécules d'amide réassocient, c’est la
rétrogradation. Tout d’'abord, I'amidon gélatinisérmie un gel: les grains d’amidon
gélatinisés, enrichis en amylopectine, sont enésédans une matrice d’amylose (Miles et al.,
1985). La rétrogradation consiste en deux phénomeséparés: la gélification et la
cristallisation de I'amylose, qui ont lieu rapidemeet la recristallisation de I'amylopectine
qui intervient plus tard (Miles et al.,, 1985). L{guentation de viscosité au cours du

refroidissement d’'une suspension d’amidon préafabig chauffée est liee a linteraction
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entre les chaines d’amylose dispersée, a la tilegrains et aux grains gonflés (Jacobs et al.,
1995). Des observations microscopiques montrent dpres la mie fraiche, 'amylose et
'amylopectine ne sont pas uniformément répartid$néérieur des grains (Hug-Iten et al.,
1999) : 'amylose est accumulée au centre desgtaimdis que I'amylopectine I'entoure.

Apres refroidissement, la teneur en eau dans @er@ntre 3 et 7 %) est suffisamment
faible pour que I'amidon et les protéines passeritadat caoutchouteux a I'état vitreux (Cuq
et al., 2003), changement d’'état essentiel poaatactere croustillant de la crolte. La teneur
en eau finale plus élevée de la mie (entre 35 éwl0confére une mobilité importante aux
chaines macromoléculaires (état caoutchouteuxttéaistique de la texture moelleuse de la
mie (Cuq et al., 2003).

1.8. Vieillissement

Les deux phénoménes intervenant au cours du sgahient du pain sont le
rassissement de la mie et la perte du croustiltantla crodte. lls s’expliquent par la
rétrogradation de I'amidon, et par la redistribotae I'eau dans le pain. En effet, le pain est
en état thermodynamique instable a cause de gtadi&ctivité de I'eau (Aw) entre la crodte

seche et la mie humide (Cuq et al., 2003).
1.8.1. Rassissement de la mie

La rétrogradation de I'amidon, commencée des ImidiEsement du pain, se poursuit
pendant son vieillissement. L’amylose et I'amyldpee se réorganisent séparément. L'eau
augmente la mobilité des chaines dans les régronsphes, et donc favorise la cristallisation.
Il y a une accélération de la vitesse de rétrogiaaavec I'augmentation de I'hydratation,
particulierement dans les teneurs en eau entré 28% (Zeleznak et Hoseney, 1986). Cette
nouvelle organisation rigidifie la mie et libére kiEau, qui migre alors vers la crodte, tout en

restant dans le pain.
1.8.2. Evolution de la cro(te

L’eau migre de la mie vers la crodte, et peut également captée par le pain dans son
environnement (conditions de stockage a humiditative élevée). Ceci entraine une
hydratation de la crodte, un abaissement de ladeatyre de transition vitreuse, et donc une
transition des protéines du gluten d'un état vitreigide a un état caoutchoutique a
température ambiante, responsable du ramollisseawra crolte (Cuqg et al., 2003). Ce

déplacement d’eau dure jusqu’a I'établissement’@guilibre thermodynamique (Labuza et
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Hyman, 1998). Si la teneur en eau de la croOtelésive pour le passage de la transition
vitreuse de la crodte, la teneur en eau et I'détide I'eau dans la croGte ont toutes deux un
effet sur la perte de croustillance mesurée partelsts acoustiqgues et mécaniques (Primo-
Martin et al., 2008).

Les protéines semblent jouer un réle dans le ditaugtde la crolte (Primo-Martin et
al., 2006) : une farine contenant moins de protéardraine la formation d’une crodte de pain
de plus faible Aw, ce qui améliore le maintien doustillant dans le temps. De méme, un
traitement protéolytique sur la crolte entraine dingnution de la teneur en eau et de I'Aw
de la crolte dans les premieres heures de sto(Reageo-Martin et al., 2006).

Primo-Matrtin et al., (2007) ont mesure, par cal@tine et rayons X, une augmentation
de la cristallinité de la crolte au cours du stgekaui traduit la recristallisation de la fraction
de I'amylopectine qui avait gélatinisé pendant Ugsson. Cependant cette recristallisation a
lieu & une vitesse bien inférieure a celle obsedaes la mie. Ainsi, la rétrogradation de
I'amylopectine ne peut étre tenue responsable ger& de croustillant de la crodte : en effet,
la rétrogradation de I'amylopectine ne peut étresuné&e qu’'au bout de 2 jours de stockage,
tandis que la perte du croustillant apparait dass d€lais plus courts (Primo-Martin et al.,

2007).
1.8.3. Effet des AX/fibres

Gomez et al., (2003) observent que 'ajout de §late blé insolubles a la pate augmente
la fermeté de la mie du pain lorsqu’il est frais|'attribuent a I'épaississement des parois
entourant les alvéoles gazeuses. Selon ces ménessalajout de fibres insolubles retarde
le raffermissement de la mie au cours du stockpgela capacité de rétention d’eau de ces
fibres qui empéche la perte d’eau de la mie, etuparpossible interaction entre les fibres et
I'amidon qui ralentirait la rétrogradation de I'aton.

Ainsi la pate subit une succession de modificatioieghimiques et physiques tout au
long du procédé de panification, depuis le mélashg® ingrédients jusqu’au refroidissement
aprés cuisson. Les modifications de structure depdte, reflétées par les propriétés
rhéologiques conduisent a I'élaboration de la texfinale de la mie et de la crolte du pain.
Toute incorporation de nouveaux ingrédients estcefite lors du pétrissage, et a l'instar des
fibres, a un réle qui va se répercuter tout au ldagla chaine de fabrication. Il est donc
important de mettre en place une démarche glohaleeq mettant a profit les nombreux

travaux scientifiques, propose des méthodes panteattappréhender ces modifications et de
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suggeérer les adaptations nécessaires du procédéafieindre une qualité optimale. Ceci
requiert une analyse systémique de la chaine dedtibn (Figure 1.12), afin de fixer un

standard a partir duquel pourront étre confectiertifférents produits « modele ».
1.9. Modélisation des opérations

D’un point de vue technologique, le processus ddfipation est linéaire et muti-
étapes (Ndiaye et al., 2009), il dure entre 4 ehd8res. Il est composé d’'une succession
d’opérations unitaires, chacune mettant en ceuvee plnomeénes physico-chimiques et

microbiologiques différents (Figure 1.12).

Variables de controle Ingrédients : farine, eau, sel,
Levure et produits d'addition

Variables d'état

Pétrissage

-

Pointage

Pate pointée
Formage

Péaton fagonné

Paton scarifié

Figure 1.12: Représentation systémique du processus de pditfickancaise et de ses variables
d'aprés Roussel et Chiron, 2002 et Ndiaye et20Q9)

bY

Une opération unitaire correspond a la fois a utepes de transformation des

ingrédients ou d'une pate. Le déroulement d'uneaimh unitaire est déterminé avant tout
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par les caractéristiques et proportions des ingrégliou par I'état de la pate avant I'opération
et ensuite par la conduite de l'opération intégréattnosphere du fournil. Le procédé de

transformation pour une opération unitaire traduie intervention du boulanger sur les

ingrédients ou la pate. Il s’agit de sollicitatigoisysiques (le bras du pétrin, la mise en forme
de la pate) ou de conditions environnementalete(gérature et 'humidité de la chambre de
fermentation ou du four de cuisson).

L'état de la pate est décrit par ses propriétéslogi&ues ou organoleptiques, via des
variables d'état ; le pilotage d'une opérationairgtest effectué via des variables de controle.
Les caractéristiques et proportions des ingrédisots décrites via des variables ingrédient.
Une opération unitaire fait intervenir au moins uheaine de variables en interaction. Les
processus de fabrication du pain courant frangaSF) et du pain de tradition francaise
(PTF), les deux familles de pain les plus couraeted-rance, comportent en général neuf
opérations unitaires : pétrissage, pointage, dimisboulage, détente, mise en forme, apprét,
scarification, cuisson. Classiquement, on regraques le terme "faconnage” les opérations de
division, boulage, détente et mise en forme; adiige le terme "pétrissage” désigne en réalité
les opérations de frasage (meélange initial desatignts en 2 ou 3 minutes) et de texturation
(malaxage de la péate durant 10 a 20 minutes) seévaonstituer le réseau de gluten et a
incorporer de l'air dans la pate. Exception faies @pérations de fermentation, pointage et
apprét, qui en tout durent de une a plusieurs Beatecune des opérations unitaires est assez
bréve et dure entre 5 et 30 minutes. Cette carsiitgre permet aux experts de prédire I'état
d'une pate obtenue suite a I'exécution d'une apgarahitaire, connaissant I'état de la pate de
départ et le procédé de fabrication suivi. Cel&&wvne vision déterministe de I'évolution de
I'état d'une péate en panification.

Compte tenu des progrés accomplis dans la motiéhisges procédés de transformation
des industries agro-alimentaires (Bimbenet et 2007), I'élaboration de produits de
panification pourrait faire appel a des modeles éngues. Ceux-ci sont actuellement sous—
employés, en raison, soit de leur caractéere incenfjé ne prennent pas en compte toutes les
opérations, tous les phénoménes), soit de leur gmnde complexité (formalisme
mathématique, taille des calculs), qui les rendeatcessibles aux utilisateurs potentiels,
chercheurs, enseignants ou partenaires industi@ds. modeles ont le plus souvent été
développés pour interpréter des expériences complek non pour contribuer a l'aide a la
décision.A titre d’exemple, méme s’il présente atiment le caractere générique le plus

abouti, le modele SAFES (« systematic approactodd £ngineering systems », Segui et al.,
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2007), illustre les difficultés précitées en seitigmt aux opérations de fermentation et cuisson,
puisqu’il ne prend pas en compte les grandes détftboms, caractéristiques du pétrissage et du
fagconnage, et concerne des systemes aux varigl@esfiées et aux propriétés connues. Ces
difficultés peuvent étre contournées en définiskadbmaine d’application restreint aux pains
francais (PCF, PTF), ce qui permet d’éviter lesbfmes liés a des pratiques industrielles
trop éloignées (pétrissage intense, fermetnatiomteaet cuisson avec couvercle), typiques de
celles a I'ceuvre dans le monde anglo-saxon.

Le pétrissage, opération la plus complexe, a é@étisé par des approches numériques
par €léments finis (FEM, Binding et al., 2003) ddes conditions encore peu réalistes, mais a
aussi fait I'objet d’'une modélisation qualitativesddires d’expert (Ndiaye et al., 2009). De
méme la fermentation a également été modélisée basant sur des modeles numériques de
croissances de bulles (Amon et Denson, 1984 ; FENp& Bikard et al., 2008), alors que des
modeéles phénoménologiques d’évolution de la pardftomano et al., 2007) paraissent plus
aisément utilisables. Le méme type de relationsuggtable pour le faconnage (Peck et al.,
2006). Enfin si la cuisson a également été récernmmuélisée par FEM-3D (Purlis et
Salvadori, 2009) pour illustrer les performances fder, des modéles plus simples,
notamment initiés par de Cindio et Corréa (199&hssoublier les travaux en collaboration
GENIAL-Cemagref (cf par ex. Zhang et al., 2007)uyent conduirent a la prévision de la
densité et sa distribution. Si on se réféere augsses de panification (Figure 1.12), il faudrait
gue les entrées et sorties de chacun de ces mostils précisément définies pour les
assembler en une chaine et pouvoir prédire deesit@imidité, et, par suite, la texture des
prototypes par des modeles phénoménologiques asstes structures alvéolaires (Gibson et
Ashby, 1997) et les propriétés mécaniques intrineggdéterminées expérimentalement pour
les différents matériaux biopolymeéres (amidon, giras,...) (Scanlon et Zghal, 2001).

L'utilisation de ces différents modéles requiert support informatique unifié. A

lissue du projet CANAL-Salve (2006), avait été b@meé un livre électronique de
connaissances interrogeable via Internet (LdC-AsG&, afin de rassembler les résultats du
projet sous une forme interactive et fournir desn&nts bibliographiques de compréhension
aux partenaires (Raboutet et al., 2008). Celuieritient actuellement des représentations
graphiques, ou modeéles, de chaines d’activité,iddpypétrissage jusqu’a la conservation, des
cartes conceptuelles représentant les connaissdooasepts, méthodes) du générique au
spécifique et les ontologies qui les relient etireies documents. Il peut étre amélioré de

facon a héberger les différents modeles numérigoes conduire au développement d’un
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outil d’aide a la décision mais, a ce stade, I'gsmlet la modélisation du pétrissage sont
insuffisamment avancées, et l'utilisation de moslgbar réseaux neuronaux proposée par
Lamrini et al., (2008) requiert un effort expérmted important auquel le travail présenté ci-

apres pourra contribuer.
1.10. L’évaluation sensorielle des pates et du pai

Au cours de la fabrication du pain, I'évaluatiom ltat de la pate s'effectue apres
chacune des opérations unitaires. La norme AFNORV(B3-716) choisie pour évaluer I'état
des pates et du pain repose sur un essai deqgadimifi en conditions constantes, des analyses
sensorielles et une grille de notation. Les tesig saractérisés par une note spécifique pour
chaque critere d'évaluation qui sont des descripteensoriels de I'état de la pate. Ces notes
spécifiqgues sont pondérées pour calculer une reteeération unitaire et une note globale
pour le processus. Les notes refletent les appi@tsasensorielles des boulangers. Les tests
sensoriels évaluent des notions tres différentésstgue l'aspect de lissage de la pate, son
collant, son extensibilité, son élasticité, saititébson développement, son uniformité et les
aspects de la mie et du pain. La subjectivité denuent a été limitée au maximum via les
précautions suivantes :

. une échelle de notation des observations selissrée? valeurs,

. des descripteurs sensoriels faisant référence ea propriétés physiques ou
rhéologiques.

. des évaluateurs nationaux entrainés et agrépséapboulangers d'essai, étalonnent
régulierement leurs sensibilités.

En formalisant un cadre pour I'évaluation d'un éid pates et du pain, la grille de
notation apparait comme un support intéressant fqpression du savoir en boulangerie et
un guide pour évaluer les performances en complé&amesures qui peuvent étre effectuées
en laboratoire comme, les mesures rhéologiques.effat, les descripteurs sensoriels
fournissent un cadre normalisé de description dtatl'des pates et du pain pour les
boulangers. Enfin, outre les aspects sensorietextare du pain peut par la suite conditionner

le devenir de cet aliment pendant sa digestion.

1.11. Démarche

Les travaux antérieurs montrent que la panificaést un processus technologique qui

permet de transformer un solide divisé (la fariee)un matériau alvéolé, comparable a une
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mousse. Plusieurs étapes sont nécessaires dontargouler la formation d’'un milieu
viscoélastique a l'issue de pétrissage : la patiedagjt étre capable de contenir les alvéoles en
croissance tout en n’étant pas un frein a cettessaoce. Ses propriétés rhéologiques sont
importantes pour leurs effets sur la levée de ta péla texture finale du produit. L'étape de
pétrissage a été globalement négligée, sans doutEs®n de la complexité des mécanismes
qui s’y développent.

Ce travail de these consiste donc en I'étude dispage de facon plus approfondie et
systématique, ainsi que les répercussions deagdt@ation sur les suivantes, via les propriétés
rhéologiques (Figure 1.13). Outre une meilleure mpa@nension de ces relations, il fournira

une base de résultats qui pourra étre utiliséesdfide de modélisation. Il se divise comme

suit :

Partie 1 : Travaux expérimentaux sur le procesaygétrissage,

Partie 2 : Etude des propriétés rhéologiques géte, et du lien avec les variables de
pétrissage

Partie 3 : Mise au point d’'un protocole pour étudélevée de la pate au cours de

fermentation.
Partie 4: Etablissement du lien entre les promiétéologiques et les deux aspects du

panification, pétrissage et fermentation.

Partie 5: Fabrications de pains expérimentaux etldppement de méthodes de
caractérisation de ces pains en utilisant lesdibre

7 )

Chap.3(Art.2) Chap.2(Art.1)
Propriétés

. - Premiéere Levé
Rhéologiques emiere Levee

Fagonnage

Chap.5(Art.4)

(euv)y-deyd
(s'uv)g deyd

Seconde levée

Cuisson

Synthése des
travaux et
application a
I'incorporation
de fibres

/

Figure 1.13 :Schéma du processus de panification et plan deetet
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Afin d’étudier le rbéle du pétrissage sur les opérset suivantes du procédé de
panification, un pétrin a spirale a été sélectioenéraison de sa souplesse et des possibilités
qu’offre ce matériel pour faire varier puissantéeenpérature. En outre, il offre un compromis,
en termes d’intensité de cisaillement, entre leripébblique traditionnel (Mahot) et les
équipements (Farinograph Brabender, Mixograph...)queghnment mentionnés dans la
bibliographie, mais moins adaptés au processusugifigation francaise.

Sur cet équipement, la température de la patetTa puissance électrique fournie ont
donc été mesurées en continu, avec une erreuiveefatble € 5 % si on inclut la répétabilité).

Le traitement du signal de puissance permet deideliénergie mécanique spécifique, pour
différentes conditions de pétrissage. La compasitie la pate de farine de blé a été maintenue
constante, les températures initiales des ingré&igarine et eau) modifiées dans un intervalle
[3, 22 °C], la vitesse de rotation de la spir&@, [320 rpm], pour une période pouvant varier de 7
a 15 min. Cette période dite de texturation, sné phase de pré-mélange, dite de frasage, dont
les conditions sont maintenues constantes (10Qdypant 240 s).

Des valeurs de Evariant de 7 a 82 kJ/kg ety Variant de 13,5 a 36 °C ont ainsi été
obtenues. Bien quesEt Ty soient fortement corrélées, les variations deapgerature initiale des
ingrédients ont permis de découpler ces varialdes dintervalle (21, 28 °C) et (20 - 60 kJ/kg).
Un bilan énergétique simplifié du procédé a étblegrace a un modéle simple de transfert de
chaleur qui relie puissance mécanique volumiquecetoissement de température, en supposant
constant le coefficient d’échange entre la pateast environnement (h = 100 W2m°C?).
L'importance de la dissipation visqueuse dans ta pé des pertes thermiques ont ainsi été
soulignées. La viscosité en cisaillement de la @tété évaluée en corrélant la puissance
volumique & la vitesse angulaire (5 - 4%) par une relation puissance; sa comparaison avec u
courbe d'écoulement typique de la pate, précédemnugterminée par des essais de
fluage/recouvrance permet de déterminer une caestamactéristique pour ce type de pétrin K
~ 1,65. Cette comparaison suggéere d’appliquer cdémarche pour caractériser d'autres
équipements de géométrie différente, notamment pualuer le type de déformation mis en
ceuvre. Enfin, 'ensemble de ces conditions a cdraluies pates ayant des comportements tres
différents, selon une évaluation sensorielle, etcdprobablement des propriétés rhéologiques
différents, dont I'étude sera abordée par la sillimonstitue donc le domaine de définition de ce

travail.
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2.1. Abstract

The effects of different mixing conditions on theechanical power supplied and the
temperature of the doughy vere continuously measured on a spiral mixer, whkowed to
derive the specific mechanical energy, Eomposition was kept constant and the ingredients
having different initial temperature (flour, 3 °@ater, 22 °C) were mixed at a speed ranging
from 80 to 320 rpm, for a period of 7 to 15 min,igthled to values of &varying from 7 to 82
kJ/kg and 13.5 to 36 °C. Although Bnd Ty were strongly correlated, the variations of initia
temperature of ingredients allowed to decouple gheariables. The energy balance during
mixing process was set through a simple model asgurmmonstant heat transfer (h = 100
W/m?°C") which underlined the significance of heat dissgain the dough and losses. The
shear viscosity of the dough was assessed by abtnglvolumic power to angular speed;
comparison with typical dough flow curve allowedderive a constant characteristic of the mixer
geometry.

Keywords: Specific mechanical energy; Dough temperaturergnbalance; Dough viscosity

2.2. Introduction

Mixing is a crucial first step in breadmaking faaking process and performs three basic
functions (Bloksma, 1990). Mixing of flour, watendhother ingredients, mainly salt, yeast and

ascorbic acid, results in the conversion of flouinibaked dough products like artisan bread, pan
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bread, and flat breads (Miller, 2003). Firstly, mgx homogenises the ingredients, which is
achieved during the initial stage of mixing procea$ter this phase called homogenisation,
mixing causes the mechanical development of dougteinms, which results in the creation of a
gluten network contributing to the rheological pedges of dough, for subsequent gas retention
and gas cell stabilization. This phase may be dakturization. Dough development results
from hydration of flour components and structurabreges induced due to mechanical mixing
(Belton, 2005). Finally, during texturization, mig also causes aeration of the dough, which
creates bubbles nuclei leading to final bread craeils. Homogenization refers to the complete
distribution of water within the flourand other ingredientfAnderssen, 2007). During
texturization, the creation of a gluten networkutts from the input of specific mechanical
energy (SME), needed for optimum dough developmaraddition to geometry of mixers well
underlined by Peighambardoust et al., (2006), therating conditions of mixing (speed, time,
bowl volume...) are essential for determining thischaical input.

As reported by Dobraszczyk and Morgenstern (200@),relationship between different
mixing conditions and dough rheological properties been studied in combination with their
effects on gluten network and the quality of figabduct. Mani et al., (1992) explained the
relationship between rheological properties anchdimeaking quality of wheat flour doughs by
using different mixers and showed that the douglofyes more elastic upon resting. The storage
modulus associated with the optimum quality of fineshed product was constant and did not
depend on mixing equipment. Angioloni and Dalla & {2005) showed that dough processed in
strong mixing conditions (high mixing speed andrgge becomes more elastic, cohesive and
difficult to process.

Some other workers have tried to study the infleesicmixing conditions on aeration of
bread dough and their relationship with viscoetasind functional properties of dough.
(Peighambardoust et al., 2010 ; Haraszi, et ab8P0Peighambardoust et al., 2010 have shown
that the steady shearing in a concentric Couetteelgives similar aeration to Z-blade mixing
and higher rotational speeds reduce the gas netpatbility of sheared dough during proofing
and baking. Haraszi et al., (2008) compared Z-airers and pin mixers and underlined that pin
mixing imply more energy to the dough than Z-arnximg while Z-arm mixing gives a larger
guantity of polymeric protein content in the doughative to pin mixing. The Z-arm mixers are
different than the spiral mixers and can resultiffierences in dough behaviour after mixing.
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Furthermore, these authors have not compared tlvhanial energy to temperature increase
during mixing.

Besides mechanical energy input, energy balandagidough mixing is achieved due to
the differences in temperature between the doughesmvironment. For a semi-sweet biscuit
recipe and using a mixer with temperature contdoliewl, Charun et al., (2000) have evidenced
the respective roles of mechanical energy and testyoe on rheological behaviour of biscuit
dough. Conversely, a systemic analysis of doughngikased on experts’ knowledge of French
breadmaking process has underlined at least thrpertant variables that baking experts use for
the control of the texturization phase: dough terafuee, dough consistency, velocity difference
between bowl and mixing arm (Ndiaye et al., 200%e first one is measured whereas the two
other ones, related to mechanical input, are asdesesorially, by the baking expert.

These works have underlined the necessity for anrate knowledge of mechanical input
and type of strain, and dough temperature, whighires the modelling of heat and mass transfer
in the dough during mixing. In spite of the impaorta of the area and the huge body of works on
the modelling of fluid mixing, modelling of doughixing has not been much developed because
of its complexity mainly referring to mixer geometand the continuous change of dough
rheological behaviour.

Campbell and Shah, (1999) have suggested a mamscbamodel and an experimental
technique for finding the dough mixing aerationgmaeters. Chin et al., (2004) used this model
to determine the rate of turnover of gas duringingxSimilarly, Martin et al., (2004) presented a
population balance model for gas disentrainemedtfaand this suitable for modelling dough
voidage response. Assuming dough as a shear-thirfhiid in a filled vessel, Binding et al.,
(2003) have modelled mixing by finite element met{BEM) and compared numerical results
with experimental ones. They concluded that theeropart of the mixing arm led to the largest
shear rates and energy input, which is in qualiasigreement with the variables selected in the
systemic analysis done by Ndiaye et al., (2009)ng@ysame approach, but in 2D geometry,
Connelly and Kokini, (2004) have confirmed thisnulefor fluids having different rheological
behaviors. An alternative to numerical methods rhayto use analytical models developed by
Delaplace et al., (2006), to predict the power oamgion during mixing of shear-thinning fluids
for specific geometries. But the energy balance lagat losses contributing to dough mixing
have not been studied by modelling, yet. So, thk between energy input and rheological
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behavior of wheat flour dough during mixing hadl dth be determined experimentally, by
applying different mixing conditions.

The objective of this study was to evaluate theaff of different operating conditions of
a spiral mixer on the thermomechanical behaviouhefdough. In this regard, it is intended to
examine the effect of mixing conditions (time, sean a large range of variation on mixing
energy and dough end temperature. Ingredientsr(fivater) were incorporated at different
temperatures in order to decouple these variafles will allow to set the energy balance,

including heat losses, and assess simply the ssiselaviour of wheat flour dough.
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2.3. Material and methods

2.3.1. Materials

The dough was obtained by mixing flour (T55 havihih % protein and 14 % water
contents and was provided by Minoterie Giraudine®810 - Saint Colomban, Franos)th
other ingredients like water and salt of standamhmercial grade by applying different mixing
conditions, in the same standard recipe, i.e., #kgat flour, 62 % water, 2.5% fresh yeast, 2 %

salt and 40 ppm ascorbic acid were mixed for thei¢ation of 3 kg of dough.
2.3.2.  Mixing equipment

A spiral mixer (Diosna SP12, from Dierks & Sohne & Osnabrtick, Germany) allows
continuous monitoring of mechanical power suppdad measurement of the temperature kinetic
of the dough. It is composed of a rotating bowl mag of stainless steel and a spiral stirrer as
mixing arm in which is inserted the temperaturessemimounted flush, a few mm (2 mm) above
bowl bottom surface. The main dimensions of theemiare in height (21.2 cm) with internal
bowl diameter of 37.4 cm and it may contain a maximof 12 kg of dough. The spiral is
connected with a computer for controlling differamperations. It is covered with a lid for
security reasons. The power is supplied throughCanidtor and measured by transducers from
current intensity, whilst controlling the rotatiospeed of the spiral (80 — 320 rpm). All

measurements (temperature, power consumptionpeoeded on a PC computer.
2.3.3. Pre-mixing and texturization stage

Mixing involves two stages: premixing, i.e. homogation and texturization. The
monitoring and control of these two steps ensunessticcess of later stages of bread making.
According to French breadmaking process (Rouss@lGiriron, 2002), during pre-mixing, the
ingredients are mixed at relatively slow speed (4@ for 240 s). After this, texturization stage
is performed by increasing mixing speed, for défdrperiods of time. In our experiments the
mixing speed varied from 80 to 320 rpm for time ation ranging between 180 to 660 s, as

represented in Table 2.1 (with extreme values nohikdold letters).
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Table 2.1:Formulations and different conditions used duriniging process

Parameters Total Tgmperature Speed Time E&* nggh
massFlour Water Environment Ti* Ty Tgca™ mixing
Sample/Units Kg °C °C °C °C °C °C rpm sec kJlkg score
A 3 175 5 22 16 23 269 200 420 24.4235
B 3 15 5 22 16.519 223 80 420 51 131
C 3 14 5 20 14285 348 320 420 56 8
D 3 15 6 19.5 1528 304 200 660 474 143
E 3 155 6 21 15 19 205 200 180 9.9 19
F 3 145 6 21 16 32 381 284 590 702 65
G 3 15 5 22 1419 215 116 250 7.1 19
H 3 15 5 215 1523 259 284 250 229 22
I 3 145 5 20.5 15215 243 116 590 18 205
J 5 17 4 19 14 20 223 140 600 18.3 -
K 5 19 19 19.5 2226 251 140 600 17.8 -
L 3 15 3 22 16295 33.6 200 660 494 -
M 3 4 2.5 17 9.5 22 284 284 450 47.8 -
N 3 6 10 20 14524 274 200 500 32.7 -
o] 5 45 21 21 1925 259 140 600 20 -
P 3 7 15 18 11245 29.2 200 660 46.3 -
Q 10 175 75 20 16533 37.7 320 610 63.8 154
R 10 18 7 21 16519 205 80 610 7.2 175
S 3 3 3 14 10835 151 80 450 8 17.5
T 3 3 3 14 11 26 28 320 450 554 235
u 3 11 19 19 20.225 211 80 610 8.8 10.9
Vv 3 11 19 19 21 35 401 320 610 81 8
w 3 19 19 19 2123 207 80 610 8.7 175
X 3 19 19 19 22 36 403 320 610 824 29

* Tp: Temperature at end of pre-mixiatage
** T4 cas Temperature of dough calculated from model byngkalue of h ~ 100
*** E o Specific energy. We considesfar texturation stage

2.3.4. Determination of different variables

The monitoring of dough temperaturg d@nd power evolution, from which the specific
energy E delivered to the dough is determined, is illugtdain Figure 2.1. Power recording,&
corresponds to electric power of mixer and notgbeer delivered to dough.§, obtained by

subtracting the void powepRletermined by rotating the empty mixer at giveeesl:
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Par = Prea— B 2.1)

By doing so, the electric losses of the motor arenore taken into account and variations
of electric power may be considered as the torgueéhe mixing arm. The frequency of
acquisition, about 1Hz, leads to a jagged powanatigt increases sharply after 240 s marking
the difference between two stages of dough mixapged being increased at 200 rpm in this
case. Thus, signal was smoothed by taking mobieame of power over ten measurements and
noted Ry

The energy delivered to dough was calculated froenvalue of power &) obtained

after applying correction (2.2):
E=P, LAt (2.2)

The sum of the energy at each measurement givasaetoergy delivered to dough during
mixing. Subsequently, we can define specific end®&$8) by taking into account total mass of
the dough (M),

Es = (2.3)

The results of the two variables during mixingsmPand E, were later used for
measurements and data treatment of our experiments.

Dough temperatureqiwas measured with an accuracy of 0.5 °C and thee\abtained at
the end of mixing was checked with repeated measemées on the dough mass with a needle
thermocouple. Repetition of mixing experimentsteen error of 1 to 2 kJ/kg forsEnd 1 °C for
T4 which gives a relative uncertainty of about 5 %r F§ood repeatability of results, the

ingredients have been mixed immediately after wiamgthus avoiding the heat losses.
2.3.5. Energy Balance and heat losses

Initial temperature of ingredients (flour, watemdaenvironment (pilot bakery) were

varied in order to analyze their effect on doughxing behavior. When repeating the
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experiments, there was uncertainty of only £ 0.5iiGhe results on dough end temperature,
thanks to the short time taken for introducingtladl ingredients.
During an interval timét of texturization, heat stored by the dough caeX@essed by:
Epern = (To(t+A0 - T(9)* M* C, (2.4)

Where T (t) corresponds to dough temperature at timetéxturization stage; Mis the
mass of dough (kg) and,@s specific heat, taken constant and equal t822Kd/kg/°C, from an
additive rule with water and dry flour (G 1.44 kJ/kg/°C at 20 °C, according to Andrieu and
Gonnet, 1989).

In the same time interval, heat losses with envirent can be expressed by:
Boss =h* ST Y- T A (2.5)

Where h (W/Mi°C) is a global coefficient of heat exchange actimg for exchanges
from dough across the bowl and from its upper sexf& (M) corresponds to the area of heat

exchange surface of the dough:

S=nm07R, . +2070H,0r (2.6)

mixer

rmixer IS the internal radius of mixer bowl (= 0.19 mYaH, the height of dough in mixer given

by:

=Madx_ 1
Hd ,Od Hrn%ixer (27)

The density of dougtpf) is taken equal to 1 kg/L, in agreement with tixerage value of
preceding measurements (Shehzad et al., 2010).

For this time interval, the energy balance duringing can be written:

Elherm = E_ Eloss (28)

E, being the mechanical energy input computed kyptbwer recorded at time t. Thus,

starting at t = 0, end of pre-mixing and beginnofgtexturization, and initiating computation
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with the measured temperaturg at this time, egs. 2.4 to 2.8 allow to determime évolution of
dough temperatureyda (t) during texturization step.

The heat exchange coefficient greatly depends egap between arm and bowl, which is
not constant for all mixers, and on the local v&goof the dough; therefore, its value will be

varied between 1 and 100 WAKC, to compute Jin a first approach.
2.3.6. Experimental plan

Overall 24 experiments were achieved, regardlegbeotepeatability trials achieved for
A. We applied three different experimental plansirtyour study by changing temperatures of
ingredients and environment, total mass of dougtation speed and mixing duration as detailed
in Table 2.1. The first one, from A to I, is desghto define the rotational speed and time
conditions of the spiral mixer that result in theeme dough properties and bread as with the
standard French bread making with an oblique axxen{Mahot), as discussed by Chiron et al.,
(2008). The second one, from J to P, included nuatibns of dough mass, ingredient and
environment temperatures as an attempt to decalgpigh final temperature and specific energy
(Della Valle et al., 2009). The last set of expemtal points, from Q to X, was aimed to
complete the preceding ones with extreme experiahenbnditions, regardless of the
breadmaking performance, for providing experimeptahts for the learning phase of a neural
network model of dough mixing (Lamrini et al., 2009

Finally, the dough state conditions were assessedosially by the breadmaking expert
(H. Chiron) according to the test baking procediggned by AFNOR, (2002) norm V03-716, in
order to assess the breadmaking performances ahittieg process. The dough was evaluated
according to six different criteria namely, smoabs, stickiness, consistency, extensibility,
elasticity and dough slackening. The maximum pdssgrore for dough (24 points) was
calculated by multiplying the total score for eacherion with a factor of 0.5 and the results are
represented in Table 2.1.
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2.4. Results and discussion

Figure 2.1 shows typical results for evolution @wer, energy and temperature with
respect to time obtained at three different sp€8ds200 and 320 rpm) for samples B, A and C,
respectively.The dough mixing curve is similar during pre-mixistage (240 s) for all samples
tested, while the differences appear only durirgglttter stage of texturization because different
speeds are applied and also because the doughaydispl significant consistency, after
homogenization. The rapid increase in power sigh#he end of pre-mixing is due to the greater
amount of energy provided for optimum dough develept. Considering the similar evolution

of power during pre-mixing, the results obtainedimiy the texturization stage were used for

comparison.
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Figure 2.1: Evolution of power for sample A (O), BOj and C @) during mixing. The
variation of energy-) and temperaturg?) is also shown for sample A
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For this stage, the continuous increase of thengixiurve is different compared to the
torque curve of mixing arm or stirrer for other dbumixers, such as Mixograph and Z-blade
(Haraszi et al., 2008), or planetary mixer (Augeale 2008). The two first ones result in a curve
displaying a maximum torque and a signal with labgedwidth, which detailed characteristics
do not bring much information on dough mixing, wéess planetary mixer curve displays a lag
phase before a rapid increase to optimum peak ogwent. In addition to the power curve,
monotonous temperature and energy curves are bdsowed (sample A), hence the total specific
energy during texturization and the dough tempeeasis the end are used as characteristics of
dough development under the different conditionsioding.

The differences in dough behaviour, due to diffeanditions applied, are also apparent
from the sensory assessment of dough, reportedobghdscore column (Table 2.1), which
provides an overview of visual differences, thuslerining the effect of mixing conditions on
breadmaking performances. This also suggests thatjhd prepared under different mixing

conditions will show differences in rheological pesties.
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Figure 2.2: Differences in temperature rise due to differentoanm of
energy inputs for samplesmli)( K (O), L (@) and M (O)

The values of Eand dough final temperature gjTobtained from these mixing curves
varied from 13.5 (S) to 36 °C (X) and 5.1 (B) ta8RJ/kg (X), respectively, as reported in Table
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2.1. Values of specific energy have the same ooflenagnitude as those obtained for other
mixers, whereas, the increase of dough temperatuniag mixing is reported here for the first
time, up to our knowledge. As expected, the higlsdues of dough temperature and energy are
due to the greater amount of power supplied fogéosmmixing times. Except when changing
ingredient temperature, the temperature at ende®fngxing was 15 +/- 1 °C. The increase in
temperature (Figure 2.2) is mostly dependant omggniaput during texturization stage, which is
largely influenced by speed of mixing. Indeed, @aging speed during mixing increases power,
as it has already been noticed for the Farinogbgphounis and Quail (1997) with similar orders
of magnitude of energy inputs; this result is expédo be due to the dissipation of heat in a
viscous fluid, but it may also encompass an in@edsonsistency of the dough due the creation
of the gluten network. For the same time of mixitlge increase of mixing speed increases
energy and dough final temperature. It results igoad correlation between specific energy
during texturization step and dough end temperalige (= 0.79). The slight scattering is
mainly due to the points K and M performed at ddfg temperature of ingredients (flour, water)
in order to decoupledand T, leading respectively to high temperature for lemergy (K) and
high energy for low temperature (M), than the gah&end. The resulting mixing curves and
dough temperature are displayed in Figure 2.3, ev/tiex variations were also represented for the
complementary points J and L. These figures shavftr low energy (E= 20 kJ/kg) the change
of temperature between J and K does not modifyifssgntly mixing curves; conversely, the
increase § for larger energy inputs (50 kJ/kg), and therefofeheat dissipation, reduces the
difference of initial dough temperature, i.e. a #nd of homogenization, due to difference of
flour temperature, between M and L. Indeed the tzatpre rise £Ty) is well correlated with
respect to specific energy during texturization (E=0.80); by including the (A) point, this
correlation confirms that the power accurately aet$ the mechanical input from the spiral
torque. Moreover, the decrease @fwWhen increasing energy beyond 70 kJ/kg suggetisrei
over mixing or an increase of thermal losses du¢h#& heat exchange between dough and
environment during mixing. Finally, comparison beeém points C and Q shows that the increase
of dough mass only induced a slight increase (drfd dough final temperaturey, Tooth by a

factor of 10 %, likely due to the longer mixing #rand the reduction of heat losses.
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2.4.1. Energy Balance and heat losses

The specific mechanical energydissipated in the dough is not being totally coteetin

the temperature increase, the heat losses durirppgnmust be taken into account. However,
measuring the heat exchanges of the dough witlentsronment in detail is a difficult task,
because dough is in contact with stainless steklofvthe bowl and atmosphere on its upper side.
So we assumed that, in a first approach they dogilcklated to convection and represented by an
overall heat exchange coefficient as suggested gn (2.5) between the dough and its
environment. As we have not observed reliable médron in literature describing heat exchange
coefficient of dough during mixing, we have exandrtbe sensitivity of its value (1 < h < 100
W/m?/°C) on the evolution of computed dough temperafarethree typical cases according to
the value of the temperature of environment, Felative to experimental values of dough

temperature at the end of homogenizatigp, tiken as initial value for computed, &ind
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Figure 2.4: Experimental ) and calculated temperature for different
values of heat transfer coefficients h {a)(b) 50 and (c) 100 W.r.°C*

for samples E (O), NL() and X @) corresponding to low, medium and
high dough end temperatures, respectively
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Tq value: (@) Tp < Tg < Tenw (b) Tp < Tenv < Tg and (c) Env < Typ < Tg. Computation of §
evolution was performed for points E, N, X, respegy, and three values of h = 1, 50, 100
W/m?°C.

As a result, Figure 2.4 shows the comparison efrésults of these computations, noted
Tacar With the experimental evolution of TSignificant differences between the experimeatal
calculated temperature only appear at the endxtdirieation, giving a maximum difference of 2
°C in case (a) (point E, Figure 2.4 a); the diffexe@ between final temperature is slightly reduced
when decreasing the value of the coefficient ot leeahange equivalent from 100 to 1 W@,

In case (b), difference between calculated and uredsemperature becomes significant around
500 s, when Jca> Teny but, again, it is not very sensitive for the wawf h (Figure 2.4 b). The
differences between experimental and computed teatype curves are more clearly observed
for dough sample X (Figure 2.4 c), mixed at highpeed. Clearly, in this case, taking h =100
W/m?/°C allows to obtain a temperature curve closeth® experimental one, likely because it
allows to take fairly heat losses into account.

To check the relevance of this value, in the absesicreal information about heat
exchange coefficient under such conditions, we ehts apply the relation obtained
experimentally by Todd (1988), for twin screw esinn of synthetic polymers, which is another
case of assessing heat transfer at the wall oingtihighly viscous medium:

2 0.28 2 0.33 0.14
h:o.69x£[& di} Sl 2.9)
RL 7 k My

Where k is the thermal conductivity, N is the amgudpeedy the mean viscosity, the
viscosity estimated at the wall of the mixing bamld R corresponds to the height of doughy (H
~ 0.026 m). The thermal conductivity was 0.35 WA@ and the gap between mixing bowl and
arm was taken equal to 2 mm. Mean viscosity waspeded from flow curves determined under
shear by Rouillé et al., (2005), taking extremeugal of angular speed as values of shear rate,
about 8 to 32 rd/s, the extreme values experimehésd; it was assumed to be reduced by a
factor of 50 at the wall gap, both assumptionsvalig to account for the highly shear-thinning

behaviour of wheat flour dough. After applying €8.9), the heat exchange coefficient took a
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minimum value (h= 30 W/nf/°C) at lower angular speed and a maximum orre §8 W/nf/°C)
at 30 rad/s.

So, given the preceding results of sensitivitgeiéms sensible to use the value of h = 100
W/m?/°C for computing § and compare results with the experimental temperaand their
values are reported in Table 2.1. The minimum (€% &nd maximum (40 °C) temperatures
calculated from the model are close to the experiatleones. The comparison between dough
end temperature {J and temperature calculated from the energy beléegs. 2.4 to 2.8), with h
= 100 W/n?/°C, shows a good agreemerft£r0.90), whatever the level of specific energy may
be, as illustrated by Figure 2.5.
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Figure 2.5: Comparison of measured dough end temperature and
temperature calculated from model (h = 10¢/m%°C) at low (),
medium (O) and highm) values of specific energy during texturization

The main lack of fit results from points for whidfy > Tycq i.€. K, W and U. Those
experiments were characterized by low mixing sgéed 140 rpm) and large temperature at the
end of homogenization {I> 20 °C), due to high temperature of waterX(19 °C). All these
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conditions should lead to limited heat losses aaghbma the value of heat transfer is too high in
this case. Indeed,qd; takes values about 10 % larger thap Since coefficient of regression is
1.18. This slight discrepancy is significant, siftds larger than the experimental uncertainty and
it maybe due to, either an underestimation of teatHosses, or an internal consumption of
energy through the structural modifications of dougowever, this last interpretation is difficult
to ascertain since the creation of gluten netwesdults from a continuous succession of rupture

of bonds (endothermic) and creation of cross-lilsa@xothermic).
2.4.2. Assessing dough rheology during mixing

The energy balance shows that mechanical energyt ipppduces heat by viscous

dissipation. This phenomenon can be classicallyesged by:
o1 Bs= K.N™ . 4t (2.10)

wherepy is the density of dough, N the angular speed gjatid Eis the average specific
mechanical energy during the time interval of textation At, K is a constant depending on
mixer geometry and wheat flour dough rheology, whsrn is the flow index of wheat flour

dough. The volumic power can be derived from tlgigation (2.10) and is given by:
P, =g . B4t = K. N™ (2.11)

To check the validity of eq. 2.11, the variatioris?pwith N are represented for different
values of time during the second stage of mixiegjus say after 180, 300, 420 and 600 sec of
texturization (Figure 2.6). As found in first resulFigure 2.1) there is an increase in volumic
power on increasing the angular speed for diffesamiples. From these curves, it is possible to
identify the values of K and n after fitting by avger function. A very good agreement with high
correlation coefficients is found?(r 0.97). The lack of fit and discrepancy of experitaé
points may be due to the rise in temperature eslheat higher work inputs, since dough
rheological properties may be affected by tempeeatindeed, the temperature varies from 12 to
27 °C after 180 sec of texturization and betweeari® 36 °C, for samples texturized for 600 sec
but no simple trend is found for temperature inficee at given values of velocity and

texturization time.
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Figure 2.6: Variation of volumic power with angular speed aftdifferent
texturization time 180 (), 300 @), 420 (O) and 600 ¥ fitted according to eq.(11)

In spite of this uncertainty, it can clearly berségat the values of imcrease from 0.44 to

0.63 with increasing texturization time, while Kosts opposite trend from 657 to 427 Payg
increasing texturization duration. These variatiomsy reflect structural changes in the wheat
flour dough. Indeed, the velocity increase resuttsdevelopment of the gluten network,
responsible for viscoelastic properties of doughth® end of pre-mixing, dough can be broken
easily and only the consistency of dough is obskrlike for highly concentrated suspension,
giving large K values. After texturization, the sfiaity of the network is increased due to the
creation of intermolecular bonds. This interpretativould be in line with the observations of
Auger et al., (2008) who found that the texturizatiphase consisted of the development of
gluten strands starting at the end of a lag phdsehwcould be considered as the homogenization

phase here, and the increase of coefficient n nejlect the alignment of these strands.
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Table 2.2:Values of n and K in eq. 2.11 obtained from volupaever measured at different times of

texturization

Variables n K r?
Texturization time (s) Pa.$
180 0.44 657 0.969
300 0.5 590 0.974
420 0.56 514 0.974
600 0.63 427 0.977

For a non Newtonian viscous fluid, the viscositywfich is given by the classical power

law 7= K. y ", y being the average shear rate, the volumic powsipgited is defined by:

R =ny =Ky (2.12)

Assuming there is a linear relationship betweenaherage shear rate and the angular
velocity of mixing equipment, as for instance ddme Maingonnat et al., (2008) for shear-
thinning fluid, according to the principle of Memnand Otto, (1957):

y=K_N (2.13)

Where K is a characteristic of each mixer kinematics. €kended analysis of the spiral
mixer using Newtonian fluid of similar viscosity lua is out of the scope of the study but, at
least, by comparison of eqgs. (2.11) and (2.12)urasyy that n takes the same value, we can
write:

P/N?=7.K2=K.N"* (2.14)

So, using this last equation and the values ohbdaindable 2.2, values of,MN? can be

plotted against N. The results can be comparehlealassical shear flow curvg y) determined

by Bonnand-Ducasse et al. (2010) determined on kdolog the same wheat flour, by

creep/recovery rheological tests (Figure 2.7). Thaw curve, fitted by Cross equation,
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approaches a Newtonian plateau at low shear ratexdnbits shear thinning behaviour at higher

shear rates. The curves obtained with eq. (2.1)Idogh mixed at different texturization times

fall close to the master curvg y) in the range, 5 to 40"s By projection of these data on the

master curve, we can deduce, using eq. (2.14)Ktratl.55; this value can provide an indication
on the shear effect of the mixer on the dough, taedsame approach for other mixers may lead
to comparison according to shear and elongatidfedts.
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Figure 2.7: Viscosity versus shear rate variations derivechfpmwer (speed) results obtained for
dough mixed for 180 (), 300 @), 420 (O) and 600€) seconds of texturation, compared with
control dough and experimental da$g (itted to cross model from Bonnand-Ducasse g28i10)
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2.5. Conclusion

Varying different parameters of mixing with a spiraixer, like mixing speed, time
results in significant changes of energy input terdperature in wheat flour dough during this
first breadmaking step. As expected, the greagentixing speed, the higher the energy input and
the final dough temperature confirming the impot&f viscous dissipation. However, it was
possible to decouple mechanical energy and temperdiy modifying the temperature of
ingredients. The heat exchanges between doughram@ement are significant, as shown by a
simple energy balance of the texturization phaskichvled to a good agreement between
measured temperatures and computed using a gleaathefficient of 100 W/APC. These data
can be used to assess the viscous behaviour ot Wheadough and the comparison of the flow
curves obtained for different times of texturizatishows shear thinning behaviour and agree
with typical flow curve for higher shear rates. Jleomparison allows to determine a constant of
the spiral mixer that could be compared to othemustries in order to determine those which
favour shear or elongationnal flow. These resultdé ke used in further studies on dough

rheology and proofing.
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3. Chapitre. IlI
Propriétés rhéologiques de pates de farine de bl@ypr
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Le pétrissage a un rbéle déterminant, mais relatargrmeéconnu sur le développement
du réseau de gluten, responsable des propriétésélastiques de la pate. En effet, a ce jour,
aucune relation pertinente n’a été établie entsectnditions de mélange et les propriétés
rhéologiques de la pate, alors que les pratiquegétiissage sont trés diverses ne serait-ce
gu’en termes de cinématique. Dans ce chapitrepri@sriétés rhéologiques ont été mesurées
en faibles et grandes déformations pour des patgep selon des conditions définies au
chapitre précédent (Chapitre 1), pour différentgeaux d'énergie spécifique.E

Pour chaque condition, le comportement thermoeékastique des pates non
fermentées a été déterminé par analyse thermonggeamiynamique (DMA), pour deux
périodes de repos de la pate aprés pétrissageprbesiétés bi-extensionnelles (viscosité,
indice de rhéo-durcissement SHI) ont été mesuréedeptest de compression uniaxial en
conditions lubrifiees (LSF, « Lubricated Squeezkigw »). Ces deux tests ont été choisis
pour leur aptitude a prévoir le comportement dgdée pendant la cuisson (DMA) et la
fermentation (LSF).

Les thermogrammes acquis en DMA ont montré unemauatation du module de
stockage entre 55 et 70 °C, caractéristique détieutation du gluten, et du gonflement des
grains d'amidon. Cette augmentation peut étre éeghar le rapport entre module maximum
(T =75 °C) et minimum (& 50 °C) ; ce rapport des modules dépend peu dusteimpepos,
et tend a décroitre en fonction de(EO - 80 kJ/ kg). Ce résultat suggere que le éses
protéines a été renforcé a I'issue du pétrissage ges niveaux de I'énergie éleveés, limitant
ainsi les effets de la thermoréticulation ou dufpmnent des grains d’amidon pendant le
chauffage. En revanche, les propriétés mesuréaggaes déformations varient dans une

moindre mesure en fonction des conditions de é@gs. Si les variations de viscosité

élongationnelles peuvent étre prises en compteiparoi de puissance du tyge= K ",
I'influence des variables du pétrissage, et enqodidgr de E, est moins nette. En effet, outre
un accroissement en fonction de Es, l'indice desistance (K = 3500-9400 P&¥, pour une
déeformation biaxiales, = 0,75) est également affecté par la durée duspage. L'indice de
rhéodurcissement SHI varie trop peu (1,2 - 2,0)rpgwiune tendance nette puisse étre
décelée. Ces résultats suggerent néanmoins qtredtuse du réseau de gluten est modifiée a
la fois par le niveau d'énergie et l'intensité iditément pendant le mélange. lls pourront étre
utilisés afin de déterminer leur impact sur les portements ultérieurs de la pate au

processus de panification, notamment pendant thaefietation.
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3.1. Abstract

Mixing has a well-known role in the developmenttioé gluten network, responsible
for the viscoelastic properties of dough that vaffect bread properties. However, the
relations between mixing conditions and dough rbgichl properties are still unclear. During
this study, small and large deformation rheologisadperties were measured at different
energy levels during mixing in order to determiheit impact on subsequent behaviour in
breadmaking process. Initially, the specific enedigsipated during mixing (SME) was
assessed by measuring the power consumed (toffjuis)quantity was uncoupled from the
final temperature of the dough (13 — 36 °C) witk tielp of an experimental plan involving
mass of dough (3 — 4.95 kg), the rotational spdespwal ( 80 — 320 rpm), temperature of
ingredients (3 — 22 °C) and mixing time (7 — 15miRpr each condition, the thermo-
viscoelastic behaviour of non yeasted doughs wésdeed by DMA, for two rest times,
and bi-extensional properties (viscosity, straimdeaing index SHI) were measured by
lubricated squeezing flow (LSF). The thermogramewstd an increase in storage modulus
between 55 and 70 °C, characteristic of the crimdsnly of gluten, and swelling of starch
granules. This increase is a decreasing functicBMIE (10 — 80 kJ/kg). This result suggests
that protein aggregation may have been initiatatle@end of mixing for higher energy levels
and may hinder further cross-linking of gluten atarch granules swelling upon heating. For
large elongational deformation the changes in elbagal viscosity can be taken into account
by a power law but the influence of mixing variablis less clear. Nevertheless, mixing
duration has a significant influence on the coesisy index (K = 3500 — 9400 P4.¥ for
biaxial deformationg, = 0.75) and SHI (1.2 — 2.0). These results sughestthe structure of

gluten network is modified both by energy level amensity of treatment during mixing.
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3.2. Introduction

The rheological properties of wheat flour dough ianportant during different stages
of baking because they contribute to the perforrmané breadmaking process and,
consequently, the quality of bread obtained (Bloks&®90). These properties depend on the
structure and arrangement of constituents as dt relsmixing process. The mixing has an
important role in the construction of the glutentwaak, responsible for the viscoelastic
properties of dough. While a huge body of scientifesults is available concerning the
rheological properties of wheat flour dough, maitdyelucidate its structure (Dobrasczyk and
Morgenstern, 2003), few of them deal with theiat®n to mixing. Indeed, the geometry and
operation of mixer will develop dough texture, dema and rheology to different extents
(Campbell and Shah, 1999). Different attempts Haaen made to study the effect of mixing
conditions like speed, energy, time and temperatuder to relate the mechanical dough
development during mixing to rheological properti@&saran and Go¢cmen (2003) have
shown that the energy values of dough samples maxdéow temperature were higher than
those mixed at higher temperature and that maximagistance to extension increases with
decreasing dough temperature.

Actually, the gluten network is mechanically deysd through the extension and
shear actions of mixing arm, a rotating part wmehy be a blade, a spiral, a cylinder. The
work input of dough mixing involves a combinatioh different shear and elongational
deformations (Jongen et al., 2003). Both, the shedrextensional properties contribute to the
resistance of dough to deformation (Zheng et @002 but the type of deformation applied
during mixing is of crucial importance for the deagment of dough and the structure of the
gluten network (Peighambardoust et al., 2006). fi@®logical properties of dough at small
deformations (dynamic measurements) have been sxédy studied by Dynamic Thermo-
Mechanical Analysis (DMA) and recently related t® behaviour during baking (Rouillé et
al., 2010). DMA can be used to continuously monttor time and temperature dependent
behaviour of dough and interpret it by changes atymper structure (Weipert, 1997). By
studying the influences of mixing and rest timeptrysicochemical properties of wheat flour
dough by small deformation dynamic tests, Kim et @008) found a decrease in storage

modulus (G”) for underdeveloped dough, during ttial resting period, whereas over mixed
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dough showed opposite trends. G” values did nat faaroptimally mixed dough, during the
resting period investigated. By increasing miximget, Mani et al., (1992) found a decrease in
storage modulus whereas Zheng et al. (2000) reparteincrease. Rao et al., (2000) found
that stress relaxation behavior of all doughs wastiyely correlated with mixograph mixing
time. Connelly and Mcintier (2008) showed that glanith the mixing duration and resting
time, mixing speed and type of mixers are also irgmb for results obtained from small-
amplitude oscillatory rheological tests made oryfaleveloped nonyeasted and inactivated
yeast dough formulations mixed at various speedsyube Brabender Farinograph and the
Bohlin ReoMixer. They showed that small-amplitudscitbatory strain did not show
differences due to mixing speed, although they fodifferences between the yeasted and non
yeasted formulations, particularly for yeasted dmjgmixed in two different mixers. To
characterize the stress relaxation modulus of theghkis, small amplitude oscillatory tests
were performed by Ng et al.,, (2006) on differenmpbes mixed in a mixograph. The
rheological experiments were performed on the FelainStretching Rheometer (FISER) and
the Sentmanat Extensional Rheometer (SER) overge laange of strain rates in order to
extract parameters relevant to bread making prodéssconstitutive equation showing linear
viscoelastic response of wheat flour dough was lalapaf describing large deformations in
shear and elongation.

For large strain measurements, Uthayakumaran et(20002) showed that gluten
dough possessed greater shear and elongationaisiies than flour dough and these
differences were larger at lower shear and eloogatates. The extensional rheological
properties and the strain hardening index of wifleat dough are commonly determined by
compression under lubricated conditions, knownlagficated squeezing flow (LSF)”. It is
believed that good breadmaking wheat varieties sii@ater strain hardening and extensional
viscosity (Dobraszczyk and Roberts, 1994; Wikstrand Bohlin, 1999a; Wikstrom and
Bohlin, 1999b). Dobraszczyk and Morgenstern (208@¥ed that strain hardening index
(SHI) is a sensitive indicator of entanglements &y chain branching of HMW gluten
polymers. Numerous approaches to analyse squemaeb&haviour of wheat flour doughs,
involving complex flow behaviour, have been pregigudescribed (Launay and Michon,
2008) and the results of these studies show th#éuence on loaf volume and cell creation
(Kokelaar et al., 1996; Rouillé et al., 2005). KssiaKofi et al., (2010) discussed the roles of
viscoelasticity and lubricant thinning and compatbd results of LSF test performed at
constant plate speed and constant extension thsfound that an increase in consistency

index with extension may be associated to a stranmdening phenomenon.
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But still, no attempt has been made to relate tipgsperties to mixing conditions.
Besides the continuously evolving structure of guinetwork, one of the difficulties in
performing such experiments is the difference iraistand strain rate imposed by the
processes on one hand and by rheometers on thehatheé. More intensive and systematic
monitoring of the mixing process is needed, ancedrpents should also be designed to study
the combined effect of mixing parameters on rheckigoehaviour both at small and large
deformations. The approach applied in this papemndes on the relationship between mixing
and rheological properties determined at low stwgith DMA and large strain using LSF.
The aim of this work is to measure these rheoldgicaperties for different conditions of
mixing, in order to determine their impact on dougghaviour in the later operations of the

process of baking.
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3.3. Materials and methods

3.3.1. Ingredients

Flour with 11 % protein and 14 % water contentss wacommercial grade flour
provided by Minoterie Giraudineau, France. Othagredients used for dough preparation
were water (62 %), table salt (2 %) and ascorbid &0 ppm) as detailed in Table 2.1 of
Chapter 11 (Article 1). No yeast was added. Allgbangredients were standard commercial

grade and doughs were prepared by applying diftenéxing conditions.
3.3.2.  Preparation of doughs

Doughs were mixed with a spiral mixer (Diosna, @siiek, Germany) equipped with
a software for monitoring of electric power and dbouemperature @), as described in our
preceding work (Chapter IlI, Article 1). During pmaxing stage ingredients were mixed at a
speed of 100 rpm for initial 4 min for all doughnepositions. The differences in mixing
conditions appear during second stage of mixingexduration stage, where different mixing
speeds ranging from 80 to 320 rpm, were applieck iflgredients were mixed for a total
duration of 4 to 15 min. The temperature of ingeets varied from 3 to 22 °C. The mixer
records the power and dough temperature duringngnxThis allows the calculation of
specific energy (8, which is required together with final dough tesrgture [ to
characterize mixing of dough samples for furthemparison. These values are reported in
Table 2.1 (Chapter Il, Article 1).

At the end of mixing, two small dough pieces weaken, one for immediate
rheological measurement, gt(* 30 min) and another at £ t; + 90 min rest at 25 °C. Given
the amount of water added for mixing, the watertenhof the dough pieces, on a total basis,
was = 47 % (twb).

3.3.3.  Rheological properties

The rheological tests were performed at small adefdions by conducting dynamic
measurements by thermo-mechanical analyses wherepsrties at large deformations were
determined by biaxial extension measurements. Betéithe rheological measurements are

given below.
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3.3.3.1. Dynamic thermomechanical analysis (DMA)

The dynamic experiments were performed on a cdattd@train dynamic mechanical
analyser (DMA MK 3E, Rheometric Scientific, USA)h& DMA was used in compression
mode at a frequency of 1Hz with deformation amgkitwf 0.1 %. The plate-plate geometry
was used for the measurements, having a diamefief wfim and the gap between these plates
was set to 3.2 mm. Small cylindrical samples ofaasfed doughs=(0.9 g) were loaded
between the plates after 30 min of dough rest f{itg)eat ambient temperature (25 °C). A
second test was performed after 90 min of doughtiree (). The extra portions of dough
were trimmed off and drying out of the test piecaswprevented by applying silicon grease
(SuperLube, Bohemia, NY, USA) around the dough.

After loading, samples were rested for 5 min ptiortesting. To maintain contact
between plates and sample during temperature svee@onstant static force (1.1QN),
supposed to be negligible compared to moduli valwess applied. Temperature was
increased from 22 °C to 120 °C at 3 °C/min. Dougitipns were removed from the
rheometer after measurement, and the plate surfeeesthoroughly cleaned with acetone to
remove excess residue. The dynamic propertie€lik&” and tam= E"'/ E” were calculated
through the data obtained by means of software ®8hestrator provided by Rheometric
Scientific, USA. Here E’ is the storage or elasticdulus and E™" the dissipative or viscous

modulus.
3.3.3.2.  Lubricated squeezing flow (LSF)

For the mode of extensional deformation (large weé&tion), the dough pieces were
divided into 5 g samples, and then placed in Teftglinders lubricated with paraffin oil
(viscosity= 110-230 mPa.s) and left for 1 hour at 25 °C. Tdrages were removed from the
moulds of homogeneous cylinders (h = 14 mm) andgaldetween two parallel plates, made
up of Teflon, lubricated with paraffin oil. The lubation of plates avoids shear at wall during
deformation and ensures consequently that defoomat essentially biaxial extension.

Furthermore, it helps to avoid drying out of thaidb during measurements.
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U lower =9 €M

Figure 3.1: Biaxial extension of a dough cylinder by lubricasgieezing flow atdand k, indicating
the diameters of upper and lower plates

The test was performed on variable volume basisxgdwrhich the upper compression
disk (Qipper = 20 mm, area Ac) and the sample have the sanmeetka, but the lower plate
was much larger (@er = 90 mm), as shown in Figure 3.1. This procedsisuitable for high
moisture doughs (MC = 47 %) in French breadn@kirhe upper plate was connected to
the mobile crosshead through a compression ma¢ii8IRON 1122, Instron Inc., Canton,
MA) equipped with a force captor covering a rangedo- 100 N. The cylindrical shaped
dough samples were compressed to a final heightrom at a constant speed (V =5, 10 and
100 mm / min), as represented in Figure 3.2 a.mbasurements were repeated 4 times. The
applied force F (N) is directly converted to stres§Pa) = F/Ac. The biaxial deformation
during compression is calculated by the method byedan Vliet et al.,(1992):

h(t)

- 1,0
& = 2In h (3.1)

ho and h (t) correspond to the initial height and kieéght during testing at time t,
respectively.
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The stress is obtained as a function of biaxiaistt,) and, for a given strairey =
0.1, 0.25, 0.5, 0.75, 1.0) can be represented dicgpto the biaxial strain rate (Figure 3.2 b):

Sb e (3.2)

In logarithmic coordinates, the slope of these eswv(¢,) defines the flow index n.

Then we can compute the elongationnal viscogixyirbm the values of stress and strain rate

(&,) for each biaxial straireg).

n=K(&)" (3.3)

Here, K is the consistency and n the flow indexespectively.
The dough has an elastic component and a viscaupatent, the stress required to
deform the sample depends on the strain and sanThus, for a constant biaxial strain rate

g=0.01 &, quite close to the values encountered during éatation (Bloksma, 1990), the

dino

curve In ¢) = f (s) is plotted and its slopé J defines the strain hardening index

&
(SHI). Strain hardening is the property accordingwhich stress increases more than the
proportional increase of elongational deformatiosteain.
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3.4. Results and discussion

3.4.1.

Dough mixing

The differences of power evolution for samples rdia¢ different speeds have been

shown in Chapter Il (Article 1). They contribute ttee differences in overall behaviour of

dough at the end of mixing process. The premixitages where ingredients are mixed

together is discarded and in the following, powed &nergy values will refer only to the

texturization stage, for which time and spiral speave been varied (Table 3.1). The results

obtained from dough mixing curves are used for waton of specific energy. Similar

evolution of temperature and energy is also obserVable 2.1 (Chapter II, Article 1) shows

the values of specific energy JEand dough final temperature gjTdetermined from these

mixing curves, varying from 13.5 (S) to 36 °C (X)da5 to 82 kJ/kg, respectively. Greater

variations (12 -135 W/kg) were observed in valuespecific power (§).

Table 3.1: Mixing conditions along with the value®f E"max /E min, SHI, Kand n

Parameters Time Speed Power Ea/E' min SHI K (0.75) n
Samples/Units sec rpm W/kg Pa.s

A 420 200 58 16 1.57 7455 0.33
B 420 80 12.1 12.7 1.69 8343 0.38
C 420 320 133.3 11.8 1.38 9452 0.38
D 660 200 71.8 15.5 2.02 7183 0.37
E 180 200 55.1 19.7 1.23 3952 0.23
G 250 116 28.5 18.4 1.83 5391 0.26
H 250 284 91.7 20.1 1.44 6102 0.28
| 590 116 30.4 21.8 1.74 4357 0.33
J 600 140 30.5 22.1 1.44 5548 0.34
K 600 140 29.6 22.6 1.49 5658 0.31
L 660 200 74.9 21.2 1.53 5252 0.30
M 450 284 106.2 10.3 1.62 6362 0.30
S 450 80 17.9 18.5 0.95 5339 0.31
U 610 80 14.4 33.7 1.62 3545 0.30
W 610 80 14 26 1.25 4966 0.36
X 610 320 135 17 1.96 7502 0.29
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Figure 3.3: Representation of all experimental points at lo@, 13.5-19°C), medium
(®, 20-28.5°C) and high @, 29-36°C) dough temperatures {JT Different groups are
identified for selection of points during rheologli¢ermentation studies

Figure 3.3 represents different experimental patiew, (13.5 - 19 °C), medium (20
- 28.5 °C) and high (29 - 36 °C) dough temperat(ifgs Eight different groups are identified
depending upon their position in graph due to difiees in mixing duration and power value
from Groupe 1 (G1) representing the points mixedsioorter duration of time with lower
dough temperature to G8 mixed for longer duratibhigher power values. The selection of
experimental points was made, at least one sampie €ach group, in order to cover a
domain of mixing conditions as large as possibldsvkeeping samples which give reliable
results in terms of repeatability, minimizing indluce of § and § and for which fermentation
trials could be achieved satisfactorily afterwar@hapter V). It gives us 16 distinct
experimental conditions, reported in Table 3.1,clhwill be used here during rheological

studies and next to evaluate the relation betweeaology and fermentation.
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3.4.2. Small deformation

Figure 3.4 illustrates the thermo-viscoelastic &raof dough determined by DMA
for the two different times of rest &and § (= tp + 90 min). It appears that samples exhibit
similar characteristics, after both rest periodsshowing a decrease in elastic modulus to a
temperature of 55 °C before a sharp increase batwéeand 70 °C. Then, the modulus
decreases with temperature increase, showing anmaxivalue at 75 °C. The minimuny (
50 °C) and maximunw(75 °C) values of modulus are related to the malohtained in the
initial equilibrium= 30 °C. The ratio of modulus & / Ep and Eyax/ Eb vary from 0.68 to
1.51 and 8 to 27, with average values of 0.83 @adekpectively.
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Figure 3.4: DMA thermograms for two rest times after mixing(taAO t;, —)

The decrease up to 55 °C is due to the increasdulitpmf gluten (Bloksma, 1990),
whereas the sharp increase between 55 and 70ct@iacteristic of gluten cross linking and
swelling of starch granules (Rouillé et al., 20IM)is increase reflects a substantial increase
in dough rigidity, which agrees with the resultpaged by Attenburrow et al., (1990), who
found that the dynamic storage modulus of flourglobegan to increase at 60 °C. Rouillé et
al., (2010) found that it could be better explaineg dough stiffening due to gluten
aggregation rather than by the swelling of stamemgles.
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To assess the influence of mixing on dough behatm& ratio (Ehax / Emin) of the
maximum value of storage module {E) to minimum value (&) obtained at 50 °C is
calculated. Correlation between values of modudti® mt time ¢ and § (* ~ 0.86) suggests
that dough rest time does not change significahily ratio (Figure 3.5), or at least, that rest
time has much less significant influence on thehmological properties than mixing

conditions.
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Figure 3.5: Comparison of values of (&x/ Enn) measured by DMA at,tand
t;+90min for doughs mixed for shortdfd( 180-250 sec), mediunmm(, 420-450 sec)
and longer @, 590-660 sec) duration of texturization

The dough samples mixed for medium duration (ogtinraixed doughs, 420 — 450
sec) show lower values of storage modulus, whilgh iew exceptions, the overmixed
doughs (590 — 660 sec) show opposite trends. THeromxed doughs (180 — 250 sec) show
intermediate results. The results are differenthtuse obtained by Kim et al., (2008), who
showed a decrease in storage modulus for undernigeadhs, whereas overmixed doughs
showed opposite results, during the initial respegiod. The optimally mixed dough did not
vary at all during the resting period investigatétiese differences between our results and
theirs might be due to different conditions of migiapplied in our study. There might be the
influence of specific energy, as in our case, tioeage modulus ratio varies inversely with
energy, showing maximum values at lower energyealiraking this result into account, the
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variations of modulus ratio will be examined in fledowing only for rest timegas storage
modulus is not sufficiently modified during doug#st.

Indeed, both, the specific energy and mixing doratffect the modulus ratio (Figure
3.6). Figure 3.6 a illustrates the effect of specénergy on the modulus ratio for three
different groups of samples mixed at low (180 — 260), medium (420 — 450 sec) and higher
(590 — 660 sec) time durations. There is a gernteeald showing that the modulus ratio
decreases but the results are more significarthiBodoughs mixed for longer duratior>(1L.0
min), for which this decrease follows a power laixerponent -0.25 r= 0.74). For samples
mixed for average duration £t 6 - 7 min), there is still a decreasing trend, rehs for the
lower mixing durations (t < 5 min) there is no cle@pendence of modulus ratio on specific
energy during mixing. The marked decrease obseoreldrger mixing times has never been
observed before, up to our knowledge. It suggéststigher values of specific energy favor
the stiffening of the dough. Thus, according to pineceding hypotheses for this stiffening,
the decrease of modulus ratio shows that eithectsgranules swelling is reduced or thermal
reticulation of gluten network is less sensitivppn heating. Whatever the explanation may
be, both phenomena may be due to the formationstoager network after mixing at higher
energy: a stronger gluten network limits starchnglas swelling and/or it is also less
modified during heating. This is in agreement wAlliger et al., (2008), underlining the effect
that higher energy input was needed for the devedop of stronger gluten network. Along
with energy, mixing speed is also important as lowalues of storage modulus were
observed for higher speed values, thus showingregrse relation with mixing speed. The
importance of mixing speed was also shown by Cdyeld Mcintier (2008), who showed
that optimum development of dough is observedgtidr mixing speeds.

But these results also show that the network stracts also affected by mixing
duration specially for lower energy values €£20 kJ/kg) as illustrated by Figure 3.6 b and
the quadratic correlation®(= 0.65). For these low levels of energy, the glutetwork is
underdeveloped and heating will likely induce imdecular cross-linking and creation of
aggregates because proteins have not been unfeldigclently; the resulting stiffening upon
heating will thus be less significant, unless sugft time £ 10 min) has been spent during

mixing.
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This result suggests that, at least for this typenixer, 10 min and 20 kJ/kg are
threshold values for the creation of gluten netwahlat allow processability through
breadmaking.

Actually, mixing for longer duration of time at lhigr energy inputs contributes to the
development of gluten network due to aggregatiomproteins and glutenins entanglement.
This network is responsible for viscoelastic bebavof dough or in other words low
deformation properties. Bache and Donald, (1988)nuptudying the structure of gluten
network in dough by using environmental scanningctebn microscopy showed that the
gluten network is not observed for shorter mixingradion (30 s to 5 min). However,
prolonged mixing at higher energy values contribute development of gluten network,

promoting viscoelastic properties at small defororat
3.4.3. Large deformation

Measurements performed by LSF, for different deftrom values 0.1 <, <1.25,

showed good repeatability for 4 replicates. Biaxiatositys is calculated from stress value
and biaxial deformation ra#g, for each value of,, and it was represented in Figure 3.7, for

ep = 0.75, which shows that wheat dough has straenthanning properties. It covers rather a
narrow range (16- 1 s') depending on the strain value, in agreement Jdéthssen et al.,
(1996) and Rouillé et al., (2005).

The bi-extensional flow behavior of doughs prepam@ader different mixing
conditions can be illustrated by the comparisofiaf curves, for the same value of biaxial
straine, = 0.75; they all exhibit similar behavior (FiguB&’ a). Dough X mixed under highest
specific energy and for a longer duration has higi@engational viscosity value compared to
other doughs, mainly at lower strain rates. Corelgrsglough E, mixed under lower specific
energy and for shorter duration clearly has lovado(t twice lower than X) viscosity values.
Comparatively, sample K, mixed at low energy butlémg time display viscosity values that
increase for larger strains. Similar trend is obsdrfor sample C mixed at high energy but
shorter time, when compared to X.

As the dough behavior is characterized by a poawr(eq. 3.3), the consistency index
(K) and flow index (n) were calculated for eachastrvalue, and the results are reported in
Table 3.1 for a constant straép = 0.75. The values of n vary in a narrow inter(@pP3 -
0.38), whereas those of K vary in a larger ext@54b - 9450 Pdls with mean values of
0.32 and 6025 Pd,gespectively.
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These orders of magnitude for n are in agreemetht tve range of value encountered
in preceding studies recalled by Launay and Mic@008), who also confirmed that this
value could be considered as independent fromnsigan a large range (0.1 to 1.0). More
recently, Kouassi-Koffi et al., (2010) found the anevalues of n = 0.28 + 0.03, while
studying lubricated squeezing flow of wheat flowwudgh in constant plate speed mode.
Conversely, there are fewer results concerningvtilaes of K; these values are found to
increase withe,, in agreement with the trend generally encounteénethe same range of
strain. The average value 6 kPa.s) is very close to the one measured fangk of flour
dough mixed on a Mixograph at MC = 45% (twb) (Riudt al., 2005).

Figure 3.7 b shows the variations of stress withirstfor a constant biaxial strain rate.
The constant value of strain rate (= 0.0% B chosen since it is the closest value within
experimental reach that is representative of thairstrate experienced by dough during
proofing. The slope of the variations of stresganas a function of biaxial straimpf gives
the strain hardening index, SHI. All the SHI valueported in Table 3.1, are larger than 1,
except sample S, which shows that dough sampleg Israin hardening properties.
According to Figure 3.7 b, again, sample mixed aridgher specific energy (X) has a large
value of SHI whereas sample E has a lower onefdbumtermediate values, this trend is less
clear, and mixing duration is likely important stneample K has a larger SHI value than
sample C. The values of SHI vary from 0.95 to 2M¥ an average value of 1.55. The low
value of SHI observed for sample S might be dulewospecific energy (= 8 kJ/kg) but also
unusually low dough temperature (13.5 °C) at thet @mixing.

These values are relatively higher than those {15} encountered by Rouillé et al.,
(2005), but rather lower than those found by Ko&ekt al., (1996) for gluten dough; they are
in the same range as the values reported by van {2008), although protein content is lower
in our case. High strain hardening and elongatipnagperties are believed to contribute to the
good baking quality (van Vliet et al., 1992) andngocorrelations are found with bread
quality (Dobrasczyk and Morgenstern, 2003), sosittempting to examine whether this
property could be monitored by mixing operation.

Figure 3.8 a shows the consistency indewikh respect to specific energy JEThe
dough samples mixed for low (180 — 250 sec) anditme@420 — 450 sec) duration of time

do not show any correlation.
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For the samples mixed for longer duration (590 O 66c), an increase in specific energy
results in an increase in consistency with a fairalation coefficient fr= 0.64). This trend
may be interpreted in the same way as the one \wabdyetween the modulus ratio with
specific energy.

Conversely, the SHI is mostly affected by mixingration at different values of
power, as represented by Figure 3.8 b. The dougiplea mixed unddower (12 — 30 W/Kkg),
medium (31 — 90 W/kg) and higher (91 — 135 W/kgjvpo values show scattered results
while increasing mixing duration. However, the canda effect of increasing time on SHI,
for medium and higher power valuesXB0 W/kg), shows a fair correlation between SHI and
mixing time values = 0.62).

Although this result is not easily interpretable tlyanges in network structure of
gluten, it suggests that differences in behavioy ha expected during baking processes,
especially because of the importance of straindramd)y on the cell creation (Singh and
Battacharya, 2005). From a practical standpoinbighlights the possible implications of
different methods of mixing, and specially mixeogeetries, the essential difference between
industrial processes which may be very intensive ¥EL00 kJ/kg) and those developed at
craft scales, for French breadmaking for instarioe,which E =~ 30 kJ/kg (Roussel and
Chiron, 2002).

3.5. Conclusion

By measuring rheological properties at low and hdgformations with dynamic
mechanical analysis and lubricated squeezing ftespectively, of wheat flour dough mixed
under various conditions of time and power, thiglgthas delineated the extent of influence
of mixing conditions on rheological properties arsdpossible consequences on bread making
performances. For a sufficient mixing time, theultss show that the specific energy and
mixing duration has a significant influence on thermal variations of the storage modulus
and thus the structure of the gluten network. Higladues of specific energy would favor the
densification of the gluten network. Bi-extensiomakasurements evidence a strain rate
thinning and strain hardening behaviors. The infieeof mixing conditions is less direct on
elongational properties, but stresses the impoetafiche intensity of this operation. Indeed,
the consistency index would be favoured by denkeeiy network but mixing duration is also

of importance since SHI increases with mixing tifoelarger specific power values. This is
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important since this property is thought to be oesible for the ability of dough to expand
and retain the gas involved during fermentation laaking.

Lubricating squeezing flow is a useful techniquattban be used to characterize the
properties of wheat flour dough. However, the teef@und here should be confirmed for
dough mixed under different geometry that may affiee gluten structuring differently.
Moreover, the technological impact of the doughperties must also be studied by

evaluating their behavior during further operatiofbread making, including fermentation.
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4. Chapitre. IV
Détermination par analyse d'images vidéo de la posié et
la stabilité de la pate a pain durant la fermentain pour

differentes compositions et conditions de pétrissag

Article. 3
Porosity and stability of bread dough during proofing
determined by video image analysis for different

compositions and mixing conditions
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Une méthode a été développée pour étudier le duiai paton de farine de blé durant
le processus de fermentation a I'aide d’'une caméraérique. En supposant une géométrie
cylindrique, I'analyse des images permet de déteemiévolution du volume et de la forme
du paton, par le rapport hauteur / largeur maximads résultats ont ensuite été analysés en
termes de porosité, a l'instar des travaux de Ronwral., (2007), et de stabilité, souvent
qualifiée par les professionnels de « force » deta, et ici définie par le rapport de forme.

Quatre compositions de pate ont été testées dahsturtérieur de comparaison avec
des résultats précédemment acquis en micro-tomloigr&X (XRT) (Babin et al., 2008), et
quatre conditions de mélange, déterminées au chapit ont été mises en ceuvre pour
examiner l'influence respective de I'énergie sp§oié de pétrissage (20 — 60 kJ/kg) et de la
température de pate (20 — 28 °C). La réepétabil® ekpérimentations conduit a une erreur
relative de 5 et 15 %, respectivement pour la ptires la stabilité, et les cinétiques des deux
variables ont été ajustées par des modeles matiggiessimples.

L'évolution de la porosité est bien influencée jpamrcomposition de la pate et les
résultats sont en tres bon accord avec ceux obfEruSRT, tant pour les valeurs de porosité
que pour les parametres des modeéles ; outre umeigree validation de cette méthode, ce
résultat suggere gue les cinétiques ainsi détepniaél’échelle macroscopique peuvent étre
interprétées en termes de croissance et coalesckalv€oles gazeuses; en revanche les
conditions de pétrissage affectent peu la poros#éule la température acceélérant
I'accroissement de volume; ce résultat peut étrerpnété par un accroissement initial de la
production gazeuse par l'activation des levuress dmifet de la chaleur. Inversement, la
stabilité est favorisée par de plus hauts niveaémedgie spécifique de pétrissage; ce résultat
souligne le role des propriétés rhéologiques, pait un accroissement de la viscosité
élongationnelle, qui maintient la consistance depdte, soit par le rhéo-durcissement qui
limiterait la coalescence des alvéoles; ces deogrgtés attestent du renforcement du réseau
de gluten et limitent I'effondrement de la pate.e@u’en soit l'interprétation, ces résultats
suggerent d’appliguer plus systématiquement ceéthode, ainsi validée, a des pates issues
de conditions de pétrissage plus variées, tellescglies préparées et analysées aux chapitres

Il et Ill, respectivement.
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A method was developed to study the modifications of volume and shape of wheat flour dough during
fermentation process by digital camera. Various compositions and mixing conditions were implemented in
order to prepare dough pieces with different rheological properties. Results were analyzed in terms of
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expansion kinetics whereas rheological properties, mainly strain hardening, has the most significant role on
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1. Introduction

Dough structure is difficult to explain, especially the initiation of
cellular structure during mixing and the subsequent evolution of
porosity during fermentation. The cellular structural changes result
from dough mixing and yeast action during fermentation. Up to now, a
great deal of work has been carried out in order to understand the bread
making process with particular attention given to understanding the
development of dough molecular structure and rheology (Gujral &
Singh, 1999; Peighambardoust, van der Goot, van Vliet, Hamer, & Boom,
2006). However, fewer works have been done on understanding the
evolution of porosity (Bloksma, 1990) and dough stability, which reflect
dough development during fermentation and contribute to bread final
quality. Indeed, fermentation has recently shown to be an essential step
for bread cellular structure and crispness (Primo-Martin et al., 2010).

Dough development results from hydration of flour components
and structural changes induced due to mechanical mixing (Belton,
2005). Mixing is a key step in bread making because the success of
later steps of fermentation and baking depends on homogenized
distribution of flour constituents, on the creation of intermolecular
associations between gluten proteins and air entrapping. In addition
to the type of mixers, mixing conditions play an important role for
dough development during proofing. During proofing, the stability of
gas cells, which is crucial for the volume of the bread, is influenced by
the composition and rheological properties of the viscoelastic matrix.

* Corresponding author. Tel.: 433 2 40 67 50 00; fax: +33 2 40 67 50 43.
E-mail address: dellaval@nantes.inra.fr (G. Della Valle).

0963-9969/$ - see front matter © 2010 Elsevier Ltd. All rights reserved.
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During fermentation, dough expansion results from yeast action; it
is responsible for the increase of porosity and the change of stability of
the alveolar structure. CO,, produced as a result of yeast action, first
dissolves in the liquid phase and then fills cells created during mixing.
When solution saturation is reached, the carbon dioxide evaporates
into the gas cells, causing them to expand. Dough stability is defined
as the capacity of rounded dough to keep its shape during proofing. It
reflects the ability of gas cells to maintain their shape and volume
during expansion in order to avoid collapse and rupture of dough
structure. An increased dough stability contributes to dough strength,
it helps to avoid collapse during proofing, shaping or baking. In spite
of its significant importance in practice for operators and bakers, the
stability of fermented dough has scarcely been scientifically studied.

Better knowledge of the phenomena governing the development
and settling of gas cells in bread dough requires accurate mapping of its
cellular structure and a deeper insight into bubble growth in this opaque
medium. Most of the work describes the fermentation process on two
different levels, micro- and macro-scale. Different techniques, like MRI
(magnetic resonance imaging) have been developed to assess the
fermentation of dough during expansion at a microscopic level. By
applying this technique to the follow-up of dough pieces containing
different levels of soluble components, Rouillé, Bonny, Della Valle,
Devaux, and Renou (2005) underlined the link between dough
extensional properties with the fineness of the cellular structure and
the rate of dough development. More recently, X-ray microtomography
(XRT) has been applied to the processing of bakery products and
provided quantitative information on the 3D cellular structure of bread
(Falcone et al., 2005), on bubble size distribution in dough after mixing
(Bellido, Scanlon, Page, & Hallgrimsson, 2006), and its evolution during
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the fermentation and baking (Babin et al., 2006, 2008). It is found that
the void fraction F,, or porosity, increases from about 0.1 to 0.7 during
dough fermentation and becomes equal to 0.8 during baking when the
internal temperature reaches 100 °C; the porosity evolution includes a
critical time that reflects the beginning of interactions of the bubbles
(coalescence), suggesting that the dough structure is maintained by thin
films of the soluble phase of dough. After setting up a procedure for
image acquisition at the macroscopic scale, Romano, Toraldo, Cavella,
and Masi (2007) also found that the porosity evolution of a rounded
dough followed a sigmoidal curve; for various yeast contents, they fitted
it with a mathematical model, namely a Gompertz function. In the
same order of idea, Bellido, Scanlon, and Page (2009) and Penner,
Hailemariam, Okos, and Campanella (2009) evaluated the expansion of
dough disks for various contents of leavening powders and water
content or different levels of environmental pressure, respectively.
Although meaningful, the results obtained with this last technique
appear less complete and accurate than those obtained with the former,
i.e. Romano's. Moreover, its principle allows to assess the dough stability
along with the porosity evolution. Indeed, dough stability, assessed by
the baker, refers to the capacity of rounded dough to keep its shape
during proofing; this property plays an important role in bread making,
and specially in French breadmaking because no pan is used and
proofing times may be larger (>1h) (Roussel & Chiron, 2002). The
comparison of results obtained by such macroscopic observations to
those from sophisticated methods, such as XRT, has shown to be
relevant in the case of bread crumb structure (Lassoued, Babin, Della
Valle, Devaux, & Réguerre, 2007); so it is also tempting to apply the same
approach to the follow-up of dough proofing. Finally, despite the
importance of mixing in dough processing, either for its influence in
dough rheology or gas cells distribution, there are no results on the
impact of this operation on the behaviour of dough during proofing,
particularly on dough stability.

Therefore, the purpose of this work was three fold: (1) to extend
the method developed by Romano et al. (2007) for determining
dough porosity during fermentation to its stability, (2) to compare the
results to those obtained at microscopic scale by XRT and (3) to
determine the influence of mixing conditions on dough development.
Thus, a video camera was also used to analyse the data in terms of
shape ratio, for different recipes among those studied by Babin (2005)
by XRT and for different conditions of mixing in terms of specific
energy and temperature.

2. Materials and methods
2.1. Dough preparation and density measurements

We studied four different compositions of dough (A1, A2, A3 and
A4) detailed in Table 1. They were chosen to be identical to those
selected to study dough proofing by X-ray microtomography (Babin,
2005). Flour of baking quality T55 having 11% protein and 14% water
contents was provided by Minoterie Giraudineau (F 44). It was mixed
with standard commercial grade ingredients like sugar, rapeseed oil,
fresh yeast and salt under same mixing conditions. A fifth one (B) was

used to study the influence of mixing conditions as detailed in Table 2.

Table 1
Compositions in g for 100 g of flour ((p;= 1500 kg/m>) in VMI oblique axis mixer) and
density values used to calculate ps Eq. (1).

Sample Water Sugar Oil Yeast Salt
Al 60 2 2 3 2.2
A2 60 2 2 1.5 22
A3 65 2 2 3 2
A4 65 10 10 3 2

pi (g/cm?) 1 1.5 0.9 2 a

¢ Yeast and salt contents were discarded when computing ps,

Table 2
Compositions and experimental conditions of DIOSNA spiral mixer.
Parameters B1 B2 B3 B4
Mass (kg)
Flour 3 3 1.8 1.8
Water 1.88 1.88 1.116 1.116
Temperature of ingredients (C°)
Flour 16.2 18.8 15 3
Water 6 19.8 5 3.5
Ambiance 24 19.5 22 16
Texturation
Time (s) 600 600 660 450
Speed (rpm) 140 140 200 284
Es® (kJ/kg) 213 21 514 534
T dough (°C) 21 283 28.2 21.1

@ Es: Specific energy.

Two different types of mixers were used, a conventional mixer
with oblique axis (Mahot brand, provided by VMI, 85-Montaigu,
France) for the dough of varying compositions (A) and a spiral mixer
from DIOSNA (Dierks & S6hne GmbH, Osnabriick, Germany),
monitored with a software for electric power and dough temperature,
for dough B. Flour (2000 g), water, fresh yeast, rapeseed oil, sugar and
salt were mixed in the conventional mixer. Salt was added 5 min
before the end of mixing in case of conventional mixer. All the
ingredients were mixed at a speed of 40 rpm for the first 4 min, and
80 rpm for the remaining 15 min. When using spiral mixer, the
mixing speed was 100 rpm for the initial 4 min, called pre-mixing
stage, and varied between 140 and 284 rpm for the remaining time
during texturation stage, as detailed in Table 2. The continuous
recording of the power allowed to define, by integration, the specific
energy (Es) delivered by the mixer to the dough.

The temperature of the dough at the end of mixing was Ty=25 °C+ 1
for the conventional mixer, i.e. plan A. For plan B, using spiral mixer, the
conditions are reported in Table 2; they were selected through various
experimental plans taking dough mass, rotational speed and ingredients
temperature as parameters as detailed by Chiron, Chaunier, Della Valle,
and Morel-Fatio (2008); they have allowed to define four target
experimental points, with large and low values of Es (21, 53 kJ/kg) and
T4 (21,28 °C).

Density measurements based on water displacement were carried out
immediately after dough mixing by weighing a dough sub-sample of 25 g,
which was accurately weighed using a scale precise to +0.0001 g (Bellido
etal,, 2006). The sub-sample was placed in a 209 4- 0.2 mL specific gravity
bottle previously filled with deionised water, and density was calculated
from the weight of water displaced; the average value of three different
dough samples was used to determine density. The density of the gas-free
dough ps was calculated in relation to the mass fraction X; of ingredients
i (2_Xi=1), and their density p; given in Table 1:

1/ps = 2Xi/pi (1)

At the same time, a dough sub-sample was cut, weighed and used
for image acquisition.

2.2. Image acquisition during proofing and analysis

The specific amount of dough sub-sample from the same dough
batch was cut into pieces of mass M (=30 g), gently rounded by hand
and placed on non adhesive surface on a support tripod inside a chamber
under controlled conditions of temperature and humidity (T=27 °C,
HR =70% for 180 min); its images were acquired through digital camera
for a specific period of time (Fig. 1a). The whole arrangement (chamber
and camera) was covered in order to avoid the light to affect the image
acquisition. The initial diameter of dough samples was measured with
the help of vernier callipers in order to serve as reference during image
analysis.
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(B)

(©) !

v

Fig. 1. (A) Dough sample placed in a chamber in front of camera (B), the 1st image after
application of Matlab (C) principle of image analysis.

The images of different dough samples were taken during
fermentation process each 5 min, during 180 min, in accordance with
the normal fermentation process duration commonly practiced, in order
to get a total of 36 images. All measurements were triplicated. In a
preceding study (Shehzad, Chiron, Della Valle, Novales, & Réguerre,
2008), another protocol was also tested: the dough was introduced into
acylindrical tube (@~ 5 cm) until it came in contact with the tube walls;
this protocol was discarded because, besides the possible artefact due to
dough setting in the tube, it resulted in less repeatable results and did
not allow to assess the stability.

As proposed by Romano et al. (2007), the principle of image analysis is
based on the hypothesis that the sample has an axial symmetry according
to the vertical axis and keeps this symmetry during the fermentation
process (Fig. 1c). The volume V of the sample then can be calculated as the
sum of the volumes of the disks composing it, according to the vertical
axis (2):

H
V=Y mr@z’dz and dz = 1 pixel (2)
z=0
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The image analysis and the calculations were programmed on
MATLAB in order to obtain the values of volume for different dough
samples for a specific period of time. The coloured images were first
converted to grey levels, where each pixel corresponded to a code
value comprising between 0 and 255. The first step involved the
image processing in order to determine the resolution of the initial
pictures (Fig. 1b); the number of pixels (417) was determined by
using the values of length of the support (=9.95 cm). The initial
diameter of dough pieces was measured to avoid errors in calculating
the values of pixels. This step allowed cropping of all the images
manually, according to a selected framework, avoiding the support
elevator and rest of the image and to draw the histograms of grey
levels for all the images cropped, in order to obtain the value of
segmentation threshold. This threshold value was applied to the
cropped image. The contour of the dough piece, determined from the
resulting binary image, was used to calculate the volume and
dimensions of dough. The volumes V(t) determined were treated to
obtain porosity curves with respect to time, P(t):

P=1—pp/p, and the dough density pp = M/V 3)

The dough shape ratio, the indicator of dough stability, was
determined by:

Shape ratio R(t) = H/ Ly “)

where H and L.« represent respectively the height and the maximum
width of the dough image at a specific time interval.

3. Results and discussion
3.1. Initial porosity

When measured by water displacement, the density of dough at the
end of mixing ranged between 0.95 and 1.01 gcm™> and 1.01 to
1.10gcm™3 for samples from plans A and B respectively. When
measured by image analysis, it was between 1.01 to 1.02 gcm™ 3 and
0.99 to 1.06 for samples from plans A and plan B, respectively (Table 3).
Only small differences (<5%) were observed between the values of
densities measured either through water displacement or from image
analysis. In the following, the value of density measured by image
analysis will be kept to calculate the porosity according to Eq. (3). Using
Eq. (1), the density of the gas-free dough ps, required for calculating
porosity, was found equal to 1.22 g cm ™ for plan A, except the sample
A3 (1.21 gem~3), and it was constant (1.25 g cm~3) for plan B. Thus,
using Eq. (3), the initial porosity of the dough was computed, giving
values Pi= 0.165, for plan A, and ranging from 0.15 to 0.21 for plan B,
considering that experimental error due to repeatability was + 5%.
These values were significantly different from those found by Bellido
et al. (2006) who measured an initial porosity of about 0.076 and 0.1
with an uncertainty varying between 1% and 9%, according to dough
formulation, when comparing water displacement and image analysis
from microtomography methods. Besides the difference of method, the

Table 3
Values of density (gcm™>) and porosity (P) of dough pp at start (i) and end of
fermentation (f).

Samples Ps pp (H20) ppi UC ppr UC P;

Al 1.22 1.01 1.02 0.30 0.16
A2 1.22 0.99 1.01 0.25 0.17
A3 1.21 0.97 1.02 0.22 0.16
A4 1.22 0.95 1.01 0.23 0.17
B1 1.25 1.02 1.01 03 0.19
B2 1.25 1.10 1.03 0.33 0.18
B3 1.25 1.04 1.06 0.30 0.15
B4 1.25 1.01 0.99 0.27 0.21
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difference of porosity may likely be explained because different mixers
entrain different amounts of air, thereby altering the void fraction in the
dough, as much as from 4 to over 20%, as shown by Cauvain, Whitworth,
and Alava (1999).

3.2. Dough proofing behaviour and model fitting

Each experiment was repeated three times and the relative error
due to the variability between replicates in the results of porosity was
less than 5% for sample A whereas it was close to 15% for dough shape
ratio. The evolution curves of porosity and dough shape ratio (R =H/
Lmax) are shown in Fig. 2. These curves represent the average of three
different experiments and include error bars; they indicate the values
of characteristic points at critical time values.

The porosity curve had a classical sigmoid shape: the evolution of
porosity is slow initially, becomes fast at intermediate stages and
stabilizes at the end of fermentation. It can be modelled using a
Gompertz function (5), as proposed by Romano et al. (2007)
performing the same type of experiments:

P(t) = a x exp (— exp(—%(t—c))) +d (5)

Compared to Romano's Gompertz fit, the initial value of porosity is
not null which leads to a four parameters function. As illustrated in
Fig. 2, parameter a is an approximation of the final volume increase
from the initial value, b is the maximum volume expansion growth
rate i.e. slope at inflection point, c is the time for inflection point, d is
such as a +d=P(t— +«) with d<<a, and e is the Neper number
(=~2.718), t being the time of dough leavening.

The evolution of dough shape ratio displayed a continuous decrease
reflecting a loss of stability, followed by a partial recovery of shape
shown by the slight increase for larger time values. Up to our knowledge,
such phenomena, likely governed by the rheological properties of the
dough, have never been studied before. When t<90 min, the curve R(t)
could be fitted by an exponential decay function (6):

H

max

R(t) =

, t ,
I (t) =a xexp(—F>+c (6)
Here a”=R(t=0) — R(t— +), i.e. the loss of dough shape, and ¢~
is equivalent to asymptotic value R (t— +). To avoid any bias
possibly due to hand rounding of the dough prior to measurement, all
curves were homothetically shifted to the same value of R(t=0),
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Fig. 2. Porosity evolution P (t) () and R (t) (0) with characteristic points, including
Gompertz's and exponential decay fittings (—), for sample A1, and definition of the
parameters of these models.

meaning that only a’ is to be considered since (a’+c’)=R(0)
remained constant; applying this treatment to all data H/Lyax (t)
allowed to reduce experimental error to less than 5%. As indicated in
Fig. 2, b’ is the starting time of the stationary phase, this parameter is
obtained by the interception between the asymptote at R(t— +)
and the tangent at R(t=0). Although Eq. (6) may not be valid for
longer proofing times, we prefer to keep this simple function since
this time interval (90 min) is large enough in breadmaking practice.

Under these conditions, all the models were computed using
WinCurveFit software; they fitted well with the experimental results
(r*>0.99); this result allowed an unambiguous determination of the
critical values of the evolution of porosity and stability, by the
parameters of the models. Examples of fitting were also drawn in
Fig. 2 for dough sample A1 including the definition of the parameters
(a, b, c,a’, b’ and ¢’).

3.3. Effect of dough composition

Although the general behaviour of porosity evolution was the
same for the different dough compositions (Fig. 3a), some differences
were more clearly observed in terms of inflection points: the later the
critical time, the lower the final porosity. Inflection point was reached
at time value = 26 min for dough A1, 58 min for A2, 18 min for A3 and
50 min for A4, as determined from c values after fitting by Eq. (5).
Meanwhile, volume expansion was highest in case of A3 and lowest

(A) 0.90

0.80
0.70
0.60
0.50

Porosity

040 F
0.30

0.20 Lo

0.10

20 40 60 80 100 120 140 160 180
Time (Min)

0.00
0

(B)

0.70

0.65F

e
=
(4]
= e
= AAAAADNAANAA
0451
0.40
0.35 . : -
0 20 40 60 80 100

Time (Min)

Fig. 3. Evolution curves for dough samples of various compositions (A) for porosity and
Gompertz's fittings and (B) dough shape ratio during fermentation including
exponential decay fitting, at macroscopic scale for A1 (#), A2 (0), A3 (A), A4 (A).
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Table 4

Summary of parameter values for porosity Eq. (5) and stability models Eq. (6), determined by experiments at macro (video camera) and micro scales (XRT), for plan A (various

compositions) and plan B (influence of mixing conditions).

Parameter Unit Macro-scale (plan A)

Micro-scale (planA)

Macro-scale (plan B)

Al A2 A3 A4 A2’ A3’ A4 B1 B2 B3 B4

Porosity

a x (—1073%) min~! 0.723 0.6 0.834 0.648 0.792 0.682 0.811 0.769 0.593 0.725 0.683 0.64

b 6.65 461 7.84 5.56 9.14 5.08 9.63 6.85 6.53 7.47 7.59 6.03

c min 25.6 57.9 17.6 50.4 56.8 13 44.9 51.2 241 20.2 44

a+d 0.777 0.745 0.806 0.788 0.776 0.718 0.752 0.777 0.768 0.782 0.728 0.804

r 0.999 0.999 0.998 0.999 0.999 0.999 0.999 0.998 0.999 0.996 0.998 0.999
Stability

a’ 0.06 0.024 0.119 0.093 - - - 0.17 0.174 0.083 0.114

b min 115 10.2 129 18.8 - - - 235 22.6 19.6 27.3

c 0.536 0.545 0.431 0.39 - - - 0.464 0.488 0.509 0.454

r 0.97 0.84 0.97 0.99 - - - 0.995 0.998 0.998 0.998

for A2, whereas the other two samples showed intermediate results,
with A1 being very close to A3. All parameter values have been
summarized in Table 4. In comparison to A1, the slowest evolution of
porosity in case of A2 was due to the lower yeast content, in relation to
CO,, production during fermentation process. The ratio of critical time
values was of the same order as the ratio of yeast content, and this
result is in complete agreement with those from Romano et al. (2007).
The slight increase of sugar and water may explain the swifter
evolution of porosity for sample A3 because both components may
have increased CO, production. Meanwhile, the large increase of oil
and sugar (4 10 g/100 g flour when compared to A1) seems to have
the opposed effect by slowing down porosity evolution in the case of
A4. In this case, not only the CO2 production could be inferred but also
the dough development, because it has been shown that the increase
of sugar, and likely of oil, increases the time necessary for reaching
optimum consistency (Calderén-Dominguez, Farrera-Rebollo, Arana-
Errasquin, & Mora-Escobedo, 2005). In our case, the mixing time was
kept constant for samples A and it is possible that the gluten network
was not developed enough to ensure good properties of gas retention.
The increase of sugar was also shown to increase the fermentation
time, although for larger quantities of sugar (Calderén-Dominguez
et al.,, 2005). To determine the real contribution of dough rheology
and gas production to these phenomena, it is interesting to examine
the evolution of the stability, assessed by the dough shape ratio.
Indeed, this variable is likely more linked to the rheological properties
of the dough rather than on gas production.

The curves of dough shape ratio showed significant differences and
did not rank in the same way as those of porosity (Fig. 3b). Values of the
starting time of the stationary phase, computed from b’ by fitting to the
exponential decay Eq. (6), all varied in the interval [10, 18 min] and
were not correlated to time values for inflection point of porosity.
Conversely, the loss of stability indicated by the value of parameter a’
rank from 0.02 (A2) to 0.12 (A3): the faster the dough had expanded,
the most it lost its initial round shape. Samples A3 and A4 lost more of
their initial shape, likely because they contain more liquid and thus,
have a lower viscosity. Conversely, for sample A1, which contains less
liquid components, R decreased less because it had a larger viscosity.
Finally sample A2, which has nearly the same composition as Al, R
remained nearly constant during the whole time interval; this may be
due to a higher viscosity, likely because it was subject to a lower strain
rate during fermentation, since the porosity increase was slower. The
interpretation of these results is not straightforward since the stability of
the dough is governed by two opposed forces applied to the gas-free
dough. First, the shear viscosity would tend to decrease R since it resists
to the vertical motion of the bubbles (Bloksma, 1990). Secondly, the
elongational viscosity, and also opposes to dough weight, rather tends to
increase R, since it increases gas retention (Dobraszczyk & Morgenstern,
2003; van Vliet, 2008; van Vliet, Janssen, Bloksma, & Walstra, 1992) and
the overall resistance to extension of the dough films contributes to

125

maintain dough shape. However, the determination of these rheological
properties for the different dough pieces under the conditions of
proofing was beyond the scope of this paper.

3.4. Comparison with results of X-ray microtomography

For the same dough compositions, the results of porosity measured
at micro-scale by XRT (Babin, 2005) have been reported in Fig. 4. These
curves also displayed a sigmoidal shape, as already noticed in Babin et al.
(2006) similar to those found at macro-scale. Although the initial
porosity value was lower, close to 0.1, the values reached at longer times
were very close to those found at micro-scale (=0.7). This finding is
important since results at micro-scale come from an accurate analysis of
well contrasted images. For both scales, these curves ranked in the same
way according to the composition of dough pieces, i.e. A3>A1>A4>A2;
moreover, time value at inflection point, as determined from c values
after fitting by Eq. (5), =23 min for dough A1, 57 min for A2, 13 min for
A3 and 45 min for A4, were found very close to those determined from
macro-scale experiments. For better comparison, porosity results from
experiments at both scales were represented for same time value, after
shifting for same initial porosity value of same composition (Fig. 5a). All
curves were very close to each other and there was a very good
agreement (r*=0.98), thus confirming the accordance between
measurements of porosity performed at micro and macro-scales. The
only slight difference comes from the lower values obtained at macro-
scale, since P(macro)=0.83x P(micro) as shown by the linear
regression. This difference may be explained by edge effects, i.e. limited
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Fig. 4. Porosity evolution curves of dough samples of various compositions at micro-
scale (X-Ray Tomography) from Babin (2005) and Gompertz's fittings (—) for A1 (#),
A2 (0), A3 (A), Ad (A).
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growth of the bubbles close to the edge whereas at micro-scale, XRT
focused on the core of the dough mass where bubbles could grow more
freely. To complete the comparison at both scales, the values of
parameters computed by fitting data with Eq. (5) were also compared
(Table 4), after normalization to their average value to ease graphical
representation (Fig. 5b). The result (? = 0.93) confirms the agreement
between both scales for the fitting performed through Eq. (5). The
evolution of dough porosity has been interpreted at micro-scale through
successive phenomena of free bubbles growth, bubbles interaction and
coalescence in viscoelastic gas-free dough matrix (Babin et al., 2006,
2008). So this agreement is important because it means that same
interpretation may be performed on the porosity curves at macro scale,
which are, of course, much easier to obtain than using XRT. In particular,
the inflection point indicates the time when interaction and coalescence
of bubbles start, leading to the development of the cellular structure of
the dough; for longer proofing times, this cellular structure would be
characterized by a continuous phase of deformed gas bubbles stabilized
by liquid film walls. In the case of these formulations, the presence of
larger bubbles observed at micro-scale for samples A3 and A4, according
to Babin (2005), could also explain the rapid loss of stability observed at
macro-scale.

3.5. Influence of mixing conditions

The curves of porosity evolution for dough samples mixed under
various conditions (plan B) showed the same sigmoidal shape as those

observed for dough samples having different compositions (plan A)
(Fig. 6a). However, they showed much less difference between these
conditions and the differences of porosity values for longer times
(>90 min) were within experimental error. For lower time values
(t<90 min), the samples with a higher temperature at the end of mixing
showed swifter evolution of the curve and higher porosity for the same
proofing time. This is illustrated by the time value at inflection point,
determined from c values after fitting by Eq. (5) =51 min for B1 and
44 min for B4, i.e. for lower temperature (=21 °C), whereas at
higher dough temperature (=28 °C), we found 24 and 23 min for B2
and B3 respectively. This difference can be attributed to the increased
activity of yeast with a larger production of CO, for dough having
higher temperature (Chiotellis & Campbell 2003), at least for lower
time values; conversely, at longer proofing times, dough temperature
has equilibrated with the one of proofing cabinet (27 °C) and the
curves become very close to each other, whatever the initial dough
temperature.

More prominent differences were obtained for the evolution of
dough shape ratio (Fig. 6b). The values of critical time b’ determined
through Eq. (5) were 23, 23, 20 and 27 min for dough B1, B2, B3 and
B4, respectively. Once again, they were not correlated to those
determined for porosity. Conversely, they displayed significant
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Fig. 6. Evolution curves for dough samples mixed under different conditions (A) for

porosity and Gompertz's fittings and (B) dough shape ratio during fermentation including

exponential decay fitting, at macroscopic scale for B1 (0), B2 (LJ), B3, (M), B4 (@)
(void symbols = lower mechanical energy, square = higher temperature).
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difference of stability loss a’, 0.17 for samples prepared at lower
mixing energy levels (B1,B2) and 0.14-0.02 for larger energy values
(B3, B4). Indeed, the dough structure is stretched in order to respond
to increasing pressure developed through gas cells produced during
fermentation; if not sufficiently strong, it may collapse, which
decreases dough shape ratios. So, in line with the preceding
interpretation on the loss of stability, this result suggests that samples
B3 and B4 have a larger elongational viscosity or a lower shear
viscosity. The influence of both properties may be taken into account
by the Trouton ratio (Dealy & Wissbrun, 1990) or by the Strain
Hardening Index (SHI, van Vliet et al., 1992; Dobraszczyk &
Morgenstern, 2003; van Vliet, 2008). Although the determination of
these properties is out of the scope of the present study, it may be
suggested that the larger energy of mixing (Es=~ 60 k]/kg) might have
favoured the creation of a stronger gluten network, which would have
exhibited larger strain hardening properties than for the dough mixed
at only 20 kJ/kg. This interpretation is in line with the results of Chin
and Campbell (2005) who found an increase of SHI values in the same
range of Es values.

4. Conclusion

The video imaging method developed by Romano et al. (2007) for
determining dough porosity during fermentation has also been shown
reliable to study its stability, assessed by a shape ratio. Both variables can
be fitted precisely by simple mathematical models, which allow to
determine precisely the main characteristics of dough expansion during
proofing. By applying it to dough samples with various compositions,
the results of this method could be successfully compared to those
obtained at microscopic scale by X-ray microtomography, which
allowed to link the measured properties to bubbles growth mechan-
isms. It has also shown that the porosity evolution first depended on the
production of carbon dioxide by yeast. Conversely, the stability was
shown to be more dependant on mechanical energy during mixing,
which underlined the influence of rheological behaviour, likely
extensional properties, on this property. Thus, this method could
provide very useful information on dough development during
fermentation. Due to its possible effects on final crumb texture and its
links with rheological properties, it could also be useful in practice for
bread making. Future works will be devoted to experiments on
viscoelastic and elongational properties of dough prepared at the
same conditions, in order to ascertain its relations with its behaviour
during proofing, and specially stability.
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5. Chapitre. V
Comment le comportement de la pate en cours de
fermentation est-il affecté par ses propriétés

rhéologiques ?

Article. 4

The impact of wheat flour dough rheological propertes on

its proofing behavior
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La méthode développée pour déterminer les ciné&ideeporosité et de stabilité de la
pate en cours de fermentation (chapitre IV) a ¢gliguée systématiquement aux pates
préparées dans les conditions de pétrissage bientifiles (chapitre 1) et aux propriétés
rhéologiques caractérisées en grandes déformatitorggationnelles (chapitre Ill). Les
modeéles ont pu étre appliqués de facon trés satsfies G> 0,99) et leurs paramétres
déterminés de maniére non ambigug expansion maximaleh vitesse d’accroissement
volumique de la pate & temps caractéristique d’expansianaffaissement du paton bt
temps caractéristique de stabilisation.

Une analyse en composantes principales (ACP) réuedela température de pate en
fin de pétrissage dlet les propriétés rhéologiques expliquent envtéihdes variations de ces
parametres ; elle distingue bien l'influence desppétés rhéologiques de celles dg &t
permet de montrer que les paramétres définissaporiasité sont corrélés & Tr* =~ 0,74)
alors que ceux définissant la stabilité sont platdtélés aux propriétés élongationnelles. Plus
la température de pate en fin de pétrissage eséelplus la porosité finale, aprés 3h de
fermentation est élevée, et plus cette croissastceapide comme le montrent les variations
de temps caractéristiques entre 20 et 54 min. €ersdtats confirment les tendances entrevues
dans le chapitre précédent et soulignent le rélel'algivation thermique des levures.
Concernant la stabilité, I'indice de consistance Pi.5) de la pate est inversement corrélé a
I'affaissement du paton de 10 & 25 %10, 62) alors que le temps de stabilisation, ehére
et 35 min, est plutét corrélé a l'indice de rhéwetisement (SHI), mais ces corrélations
dépendent également dq. En dépit de cette incertitude, ces résultatsigoaht le role,
entrevu au chapitre 1V, des propriétés rhéologigtleagationnelles lors de la fermentation
qui limitent et ralentissent I'effondrement de B a la fois en réduisant la croissance (K) et
la coalescence des alvéoles (SHI), ce qui favaiis€obtention d’une structure alvéolaire
fine et homogene, a l'instar des pratiques indelé#s du pétrissage.

Outre le lien avec linterprétation de la structdieréseau de gluten (Chapitre ), la
connaissance de ces propriétés, associée a larsmmgéde fin de pétrissage mesurable en
cours d’opération (Chapitre IlI), fournit un moyes prévoir la texture de la mie de pain, dont

I’évaluation instrumentale est I'objet du Chapifie
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5.1. Rheology and dough proofing

Keeping in view the expansion of dough due to gadyrction, by yeast action, and its
role in development of final volume of bread, doygbofing is considered as an important
step of bread making. Besides expansion, as showneceding Chapter IV (Article 3), the
phenomenon of stability is likely governed by thealogical properties of the dough. Up to
our knowledge, it has never been studied beforeleast for the influence of mixing
conditions. Therefore, this chapter examines thesipte links between the rheological
properties of wheat flour dough, determined in Geafl (Article 2), and its behavior during
proofing. Our preceding results have shown thatpitv@sity evolution of wheat flour dough
prepared under four different mixing conditions Wwbdepend mainly on dough temperature
at the end of mixing. Conversely, the stabilityrisre linked to the specific energy delivered
during mixing, which is of great importance for theeological properties. Moreover, it is
well known that dough proofing is based on bubbleagh in the dough matrix (Bloksma,
1990), a phenomenon on which the elongational pti@se(viscosity, strain hardening) are
known to play an important part (van Vliet et 4992).

Therefore, the objective of this work is to studgre systematically the fermentation
behavior of dough prepared under different mixiranditions in order to ascertain the

possible role of the rheological properties on tdpsration during breadmaking.
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5.2. Materials and methods

Twenty four different experimental points have bgemformed during the study on
mixing (Chapter I, Article 1), and the resultingatd are detailed in Table 2.1. These
experimental points were obtained through perfogmiarious experiments by changing
mixing time, rotational speed and ingredients terajpee as detailed in Chapter Il. The
density of the gas-free dough in relation to the densitg and mass fraction of ingredients
Xi, based on water displacement, were carried out oiratedy after dough mixing by the
method described by Bellido et al., (2006) and aliscussed by Shehzad et al., (2010). The
rheological measurements at small and large detwng| (modulus ratio in DMA,
elongational properties) and the assessment offldbabavior during fermentation (porosity
and stability kinetics) were carried out by the Inoels described in details in Material and
Methods part of Chapter Il (Articles 2) and Chapié (Article 3), respectively.

5.3. Results and discussion

Table 5.1 shows the values of initial porosity) @hd density of dough measured by
water displacement and imaging. The initial pososit the dough varies from 0.06 to 0.24
with an average value of 0.16. The density at th& & mixing ranges from 0.95 to 1.17
g.cm?®, when determined through water displacement angimg between 0.98 to 1.06 g.ém
when measured by image analysis. The average vafugensity were 1.06 g.cirand 1.02
g.cmi® either measured through water displacement or insagdysis, respectively. Larger
variations were observed in the values of densitH - 0.41 g.ci) at the end of
fermentation, which is a first indication for thenportance of the influence of mixing
conditions. As described previously, the densitytloé gas-free douglps, required for
calculating porosity, was constant and equal té §j.2n°.

These results of initial porosity and density, mead through water displacement or
image analysis, are close to our previous findi(gjsehzad et al., 2010), as discussed in
Chapter IV.

133



Table 5.1: Values of porosity and density of dough for diffiet experimental points at staijt &énd

end f) of fermentation

Variables P P, (H20) Poi Pot
Units g.cm?® g.cm® g.cm®
A 0.13 1.09 1.01 0.34
B 0.07 1.17 1.01 0.35
C 0.17 1.04 0.99 0.31
D 0.16 1.06 1.01 0.33
E 0.14 1.07 1.03 0.33
F 0.20 1.01 1.03 0.34
G 0.07 1.16 1.04 0.37
H 0.16 1.05 1.02 0.37
I 0.13 1.09 0.98 0.32
J 0.19 1.02 1.01 0.33
K 0.12 1.10 1.03 0.32
L 0.17 1.04 1.06 0.30
M 0.19 1.01 0.99 0.25
N 0.20 1.00 1.00 0.30
O 0.15 1.06 1.02 0.31
P 0.22 0.98 1.01 0.28
Q 0.24 0.95 1.06 0.34
R 0.06 1.17 1.00 0.41
S 0.11 1.11 1.06 0.40
T 0.18 1.03 0.98 0.30
U 0.10 1.13 1.00 0.40
\Y 0.20 1.00 1.01 0.30
w 0.16 1.05 1.03 0.40
X 0.24 0.95 1.03 0.33

Figure 5.1 shows the comparison of the values okities obtained through water
displacement and image analysis. The results anpaed by taking into account dough final
temperature (13.5 — 36 °C). It is observed thadihwegh samples with higher end temperature
showed lower values of density, both in case ofewdisplacement and image analysis. The
experimental error in results of density measuhedugh image analysis was 1 % whereas it
was close to 5 % in case of measurements perfothmedgh water displacement. However,
these experimental errors, due to repeatabilitghef measurements, cannot be inferred to
explain the discrepancy of the results between tthe methods. Moreover, Figure 5.1
suggests that density measured by image analysigher than the one measured by water
displacement for higher dough temperature, whettea®pposite trend is observed for lower
dough temperature. The possible explanation coeldhe rapidity of the procedures, as

higher temperature results in rapid volume expansiithin short period of time, resulting in
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higher values of density for image analysis. Likahe thermal equilibrium between dough
and its ambiance has a significant influence.

These results show the importance of dough finalperature for differences in
density values, contributing to experimental eriorthe results.
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Figure 5.1: Comparison of the values of densities determirdedugh
water displacement and image analysis for douglednunder conditions

leading to lower @), medium @) and high temperaturg@] (temperature
ranges between 13.5 to 36)

5.3.1.  Evolution of porosity and stability

Typical images of dough during proofing experimeants presented in Figure 5.2, for
samples S and X, which are the samples prepareer mmolst different conditions of mixing.
Not only the volume difference may be seen for spmefing time, but also the difference of
shape as dough S clearly collapses and spreadw giate whereas dough X better keeps its
shape whilst expanding. These variations in voluand shape at different time intervals
suggest that the differences appear due to possiféets of dough rheological behavior

during proofing. So, at the end of fermentationcess (180 min), clear differences are
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observed between dimensions of sampleQxE 1.55 cm, H= 0.7 cm) and X ghx= 1.7 cm,
H=1.05 cm).

Time (min) Dough sample S Dough sample X

60

120

180 Lma= 1.55 cm Lma= 1.7 cm

<———
<_—

Figure 5.2: Images of dough samples during fermentation mixeder
different mixing conditions (low/large temperataed energy)

Figure 5.3 shows the results of the evolutions abpity P) and dough shape ratio
(R) for seven different samples mixed under varyingimg conditions. The choice of these
samples was made by taking into account mixing tcra specific energy during
texturization stage and dough end temperature.efsasiples were chosen due to maximum
variations in the values of these three variablé® results of porosity evolution (Figure 5.3
a) show similar evolution as observed in our presistudy (Shehzad et al., 2009: Shehzad et
al., 2010). The curves showed sigmoidal evolutiotin wow increase during early stages of
fermentation, rapid increase at intermediate paami a slowed increase in porosity values
towards the end of fermentation process, thus éxigban inflection point. The increase in
porosity is linked to the temperature of the doagtthe end of mixing, as the one having
higher temperature at end of mixing (Xg ¥ 36 °C) showed swifter evolution of the curve
and higher porosity for the same proofing time.
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Figure 5.3: Evolution of porosity (a) and stability (b) curvéar different mixing
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the porosity evolution of theagtosample with lowest dough temperature

On the other hand

(S, Tg= 13°C) shows a slower increase.
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The dependence of this variation of porosity evolubn temperature is likely due to
the boost of yeast activity with temperature. Tiféecences between volume rise of dough
sample S ({~ 13.5 °C) and X (J~ 36 °C) are more clearly observed by considefiggire
5.2, showing images during fermentation at 0, &) and 180 minutes. The other samples
show intermediate results and the curves are viesedo each other, likely because their
temperature (19 T4 < 29 °C) is not much different from the one of fentation chamber (27
°C), and the equilibrium of doughs may have essaklil rapidly. Although very close to each
other, for most of them, the curves do not realbss over.

Figure 5.3 b shows the evolution of dough shagie far four different times, where
more prominent differences are observed among smmplxed under different conditions.
Besides temperature, Tthey seem more affected by amount of energy segguring mixing
E.. Indeed, the samples E, S and U which displayifsignt stability loss, as shown by the
strong and rapid decreaseRfwere prepared at lower mixing energy levels~BO kJ/kg)
whereas samples A, C, D and X, prepared at mednaniager energy values {E 30 - 80
kJ/kg) seem more stable; as shown by the modeeaieasse oR (t). The loss of shape ratio,
or of stability, can be explained in the way thaé ough structure mixed at low energy
would be less cohesive or more extensible and robgpse if not sufficiently strong in order
to retain the gas produced during fermentation. v@msely, samples mixed under larger
energy conditions, like A, C, D and X may have @ada elongational viscosity (Bloksma,
1990; Dobraszczyk and Morgenstern, 2003) or stnaimlening index (SHI, van Vliet et al.,
1992; van Vliet, 2008). As seen from the valuetheke properties measured in the preceding
Chapter (IIl) recalled in Table 5.2, the samplesvahg greater stability (A, C, D and X) have
higher values of SHI and K compared to those (EBBn8 U) having less stability during
fermentation. This needs further verification bymgaring results of stability parameters with
elongational properties for a more accurate amalykthese relationships. The values in bold
letters will be kept for comparison with variablelsrheology. The choice of these samples
was made by considering mixing duration, power iggptluring texturization and dough end
temperature as shown by the graph in Figure 3@haipter (III).
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Table 5.2:Values of dough end temperature, SHI, K and n

Variable 1 Variable 2 Variable 3 Variable 4

No.pca  Variables T, SHI K (0.75) n
Units °C Pa.s
1 A 23 157 7455 0.33
2 B 18 1.69 8343 0.38
3 c 29 1.38 9452 0.38
4 D 28 2.02 7183 0.37
5 E 19 1.23 3952 0.23
6 F 32 1.61 4491 0.27
7 G 19 1.83 5391 0.26
8 H 23 1.44 6102 0.28
9 | 215 1.74 4357 0.33
10 J 20 1.44 5548 0.34
11 K 26 1.49 5658 0.31
12 L 29 153 5252 0.30
13 M 22 1.62 6362 0.30
14 N 24 1.81 5085 0.28
15 0 25 153 3870 0.30
16 p 245 2.05 6204 0.31
17 Q 33 1.70 6003 0.29
18 R 19 1.63 4331 0.35
19 S 135 0.95 5339 0.31
20 T 26 1.62 5826 0.28
21 u 225 1.61 3445 0.30
22 v 35 1.62 6653 0.31
23 W 23 1.25 4966 0.36
24 X 36 1.96 7502 0.29

5.3.2.  Variables of porosity and stability

The variables of porositya( b, ¢ andd) were determined by the method explained in
previous chapter (Article 3, chapter 4). Romanoakf (2007) determined a quadratic
relationship between amount of yeast and diffepanameters of Gompertz model:

P(t)=axexp[—exp[—%(t—c) D+d (5.1)

Where,a is the maximum volume expansidn,is the slope at inflection point (maximum

volume expansion growth rat&)corresponds to characteristic time for inflectpmint, d is
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Table 5.3:Parameter values of porosity obtained through Gotnigtings

Variable 5 Variable 6

Variable 7 Variable 8

Variables )
No. PCA a b Cc a+d r
Units x(-10% min™ min

1 A 0.702 6.07 30.3 0.783 0.998
2 B 0.534 6.81 47.4 0.721 0.997
3 C 0.592 6.85 38 0.766 0.998
4 D 0.691 6.22 28.5 0.779 0.998
5 E 0.577 8.19 39.2 0.743 0.998
7 G 0.534 8.09 45.6 0.697 0.998
8 H 0.569 7.30 37.9 0.732 0.998
9 | 0.676 5.92 38.1 0.812 0.997
10 J 0.593 6.53 51.2 0.768 0.999
11 K 0.725 7.47 24.1 0.782 0.996
12 L 0.683 7.59 20.2 0.728 0.999
13 M 0.640 6.03 44 0.804 0.999
19 S 0.527 8.03 53.9 0.683 0.998
21 U 0.525 7.18 44.3 0.716 0.997
23 w 0.555 7.58 36.5 0.711 0.992
24 X 0.993 7.48 0.35 0.792 0.999

Table 5.4: Parameter values of stability determined by appl@Rrponential decay fittings

Variables Variable 9  Variable 10 Variable 11 ,
No. PCA a’ b c r
Units min
1 A 0.102 19.1 0.502 0.996
2 B 0.168 325 0.45 0.988
3 C 0.074 23.2 0.528 0.998
4 D 0.134 24.4 0.468 0.999
5 E 0.252 30 0.368 0.991
7 G 0.220 35 0.395 0.994
8 H 0.162 27 0.446 0.998
9 | 0.204 29.6 0.403 0.999
10 J 0.169 23.1 0.435 0.995
11 K 0.174 22.7 0.438 0.998
12 L 0.082 19.3 0.52 0.997
13 M 0.114 26.9 0.494 0.997
19 S 0.331 56.9 0.286 0.995
21 U 0.221 35 0.39 0.995
23 W 0.224 31.4 0.392 0.997
24 X 0.103 23.6 0.503 0.999
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such asa+d =P (t -> +0) with d < < a, ande (= 2.718) is the Neper number. The parameters
were determined by fitting using WinCurveFit, armé aeported in Table 5.3, including the
coefficient of determination {&= 0.99). The values of variable)( the characteristic time of
porosity, ranges between 0.35 (dough X) and 54 (ehdigh S) with an average value of 36
min. It is higher (varies in the interval of 39 3 &in) for lower temperature=(13 - 22 °C)
samples (E, S and U), whereas at higher dough tetype ¢ 23 - 36 °C), it ranges from 0.35

- 38 min for samples A, C, D and X). The valuesadfvariable 5), indicating the overall
porosity increase, are in the range of 0.525 -3.8&hough variable 6k, slope at inflection
point indicating maximum volume expansion rate, gadable 8 §+d), reflecting maximum
porosity, do not show large variations, we keeprtlier complete analysis of results.

For dough shape ratio R, transformation of reswis done before any fitting. To
avoid any bias related to hand rounding doughyéhaes ofR were translated to get an initial
value of 0.60 for all dough samples. The evolutaindough shape ratio (Figure 5.3 b)
displays a continuous decrease reflecting a cootisuoss of stability which can then be

fitted by an exponential decay for time values0<min, as explained previously (chap. 1V):

R(t) = L:x (H)y=a'x exp(— %j +C' (5.2)

Herea“ corresponds to loss of dough shapeis the starting time of the stationary
phase, obtained by the interception between thepi®fe atr (t- > +0) and the tangent &

(t = 0) andc” is equivalent to asymptotic vallre(t- > +0). By fitting dough shape ratidz]
the stability parameters are determined and regpamt@able 5.4 > 0.99).

Due to translation treatment, we will not consideriable 11 ¢°) for principal
component analysis aa’f- ¢’) = R (0) constant. The loss in stabilitg’( variable 9) varies
between 0.07 (sample C) and 0.33 (sample S) aralésage value is 0.17; it is confirmed
that it is less for samples with higher values oA C, D, X), while samples (E, S, U) show
opposite results. The variable 10)( defined as the starting time of the stationanase,
varies from 19 to 57 min (samples A and S respt) @an average value of 29 min.

Principal Component Analysis (Figure 5.4) is thefgrmed in order to outline the
main correlations between the parameters of theetsodf porosity and stability and
rheological properties. Here, we explain the resuf 16 different conditions, already
discussed in Chapter Il (Article 2) while the rigsswof all 24 mixing conditions are attached

as annexe 2 and 3. The Principal Component Analgisis helps in selection of these
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experimental points as this selection results feooompromise between the reliability of the
measurements (rheology, proofing) and the neee@ép kufficient large number of samples to

determine relationships.
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5.3.3.  Effect of rheology on dough behavior

Figure 5.4 shows the results of principal comporeamlysis (PCA). The first two
principal components describe 46 (Figure 5.4 a) 2h&o, that is 67 % of the total variance.
In spite of the uncertainty left because of thexytened variance, the correlation (Figure 5.4
b) of different variables of mixing, rheology andrrhentation shows that the rheological
variables SHI and K (variables 2 and 3) are ratiogrelated with the stability variablesand
b” (variables 9 and 10). Conversely dough end temperafy (variable 1) shows some
relation with variables 5aj and 7 €¢), determined by Gompertz function. It confirmstttiee
results of stability are more correlated with elatignal properties whereas porosity evolution
iIs more related to dough temperature.

Keeping in view the correlation of PCA, the vawais of different parameters for
porosity and stability are compared more in detdath elongational properties for better
explanation of results. Figure 5.5 shows the viamabf a and ¢ with respect to dough
temperature, also considering SHI, to determine dffect of rheological variable. The
variations ofa andc with temperature for low, medium and higher valoéSHI (Figure 5.5
a, b) show a good correlation with dough tempeea{ifr= 0.74 and 0.81 resp.), with no
significant effect of changing SHI values (SHI, ®:9 2.05). This result shows that larger the
temperature of the dough at the end of mixing, sbener (parameter) and the more
(parametera) it will expand. It suggests that the whole kiostis governed by the yeast
activity boosted at the end of mixing, independemi the elongational properties of the
dough. The first part of this statement is in fagfreement with the results of Romano et al.,
(2007) who modified the porosity kinetics by vanyitme yeast concentration. The second part
is surprising since elongational properties of tloeigh are often inferred for gas retention
during proofing (van Vliet et al., 1992; DobraszZkand Morgenstern, 2003).

Figure 5.6 shows the variation of stability paraenef (stability loss) with respect to
SHI and consistency index K. Although both progertshould not obey the same structural
mechanisms regarding gluten network (see Chap. thBy seem to be correlated in our
experimental domain (Figure 5.4). The results skokroad trend of lower values af for
higher values of SHI, but the correlation is ndts$actory (= 0.44), and it also seems to be
qualified by the influence of dough temperaturegéa value of § leading to larger values of

a” (Figure 5.6 a).
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Conversely, the variation of stability loss showsaa correlation (f = 0.62) with
consistency index K, and it would be improved Badirding points obtained for lower values
of dough temperature. The varialide (time before stability) does not show correlatigith
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strain hardening index (Figure 5.7), sinevalue (= 0.56) is mainly due to the presence of
point S p" = 57).

Conversely, if, again, experimental points of lowgivalues are discarded, there is a
significant correlation between this parameter tireconsistency index(# 0.7). So taking
into account the fact that the role of dough terapge should not be discarded, these results
on stability, which have been established for tingt fime, show that doughs with larger
consistency index, i.e., larger elongational viggpsare more stable. Again, these results
appear in fair agreement with previous findingstuadly, it is admitted that the stability of
the dough is governed by two opposed forces appbethe gas free dough. The shear
viscosity which resists to the vertical motion betbubbles (Bloksma, 1990) and tends to
decrease the shape raRoand the elongational viscosity, which increases rgéention (van
Vliet et al., 1992; Dobraszczyk and MorgensterrQ30and also opposes to dough weight,
results in an increase in valueRfsince the overall resistance to extension ofithegh films
contributes to maintain dough shape. The loss albilgly could also be attributed to the
coalescence of the gas bubbles, which would hage lited by strain hardening properties
(Rouillé et al., 2005; van Vliet, 2008). Likely #& mechanisms occur at a different scale

from the global one observed here for dough stsbili
5.4. Conclusion

By applying the models proposed previously for dopgrosity and stability during
proofing, the influence of mixing conditions andomgjational properties on these
characteristics could be studied unambiguously. fEsealts confirmed that the kinetics and
amplitude of dough expansion, or porosity increasénly depended on dough temperature at
the end of mixing, with hardly any influence of dhagical property. The porosity evolution
is swifter at higher temperatures due to higher amhof gas production by yeast action.
Conversely, the stability was shown more dependsmtrheological properties, like the
consistency index K, defined by the power law aihglational viscosity, rather than the strain
hardening index SHI. The doughs with higher valoEK are more stable. Since the role of
SHI is not highlighted in spite of many precedingrks, it is suggested that the evolution of
the dough piece during proofing does not dependheninternal mechanisms of bubble
growth. This hypothesis has to be checked on fewlre of bread.
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6. Chapitre. VI
Evaluation de la texture contrastée de pains de dédrents
formats, prépares selon différentes conditions de

pétrissage

Article. 5

Assessment of the texture contrast of bread of ddfent

sizes, prepared under different conditions of mixig
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Les propriétés mécaniques de la mie de pain sdatrdiaées traditionnellement par
un test de compression, dont les caractéristiqmexifle apparent, contrainte au plateau,
limite de déformation au plateau) sont souvenéeslia des attributs sensoriels. Dans le cas de
pain francais, nous avons développé un test ditndéi-indentation pour déterminer la
résistance de la crolte et la fermeté de la mienede compression-relaxation. Ce test
consiste en l'application d’'un ensemble de tigdsdyiques a embouts coniques ajusté a la
surface irréguliere du pain et enfoncé a vitessestamte dans I'échantillon; il permet de
déterminer un profil de texture d’ou sont extradés, valeurs apparentes : le module initial
Epain, la contrainte maximaley,, la contrainte pour une déformation de 2134, ainsi que la
contrainte résiduelle apres relaxatmn

Afin de bien prendre en compte le comportement méoa fragile de la crolte du
pain, ce test est d’abord mis au point sur desréitloas de différents formats : pain batard
(300q), baguette (2509) et petits pains (50g)sil ensuite appliqué a des pains préparés a
partir de différentes conditions de pétrissagegemsslement issues du plan découplant
énergie et température (Chapitre Il). La densite gins est un facteur important, comme
pour tout matériau dont on souhaite déterminerplegpriétés mécaniques. Bien que des
valeurs proches de densité soient obtenues, legrigies mécaniques des petits pains
prennent des valeurs plus élevées. En dépit diaitdss écarts, des différences significatives
de propriétés mécaniques sont obtenues, que l'ohiprpréter comme des différences de
structure alvéolaire, déterminées par analysesagj@n. Celles-ci résultent des différences de
conditions de pétrissage.

Une analyse en composantes principales des pudilsexture, et des valeurs
caracteristiques, a suggéré que, dans le cas tespeens, kan et o, refletent la résistance
de la crolte tandis qus et 0,3 peuvent étre attribuées au comportement mécauigua
mie. Alors que les pains préparés dans des conditie pétrissage a énergie faible ont des
valeurs caractéristiques plus élevées que cellespdms préparés dans des conditions de
pétrissage a énergie élevée, cette tendance ess@evpour les petits pains; les baguettes ont
un comportement intermédiaire. Ces résultats montpee le contraste de texture croQte /mie
est logiqguement affecté par le format du painsliggerent que le test peut étre appliqué a des

pains enrichis en fibres pour évaluer 'impact dd@ecmodification sur leur texture.
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6.1. Study of mechanical behaviour of crust and amb

The mechanical properties of bread crumb are ghyedatermined by studying
compression-relaxation of bread through compressi@achine and in turn, the output
characteristics may be related to some sensoryowts, like firmness, for instance
(Attenburrow et al., 1989; Scanlon and Zghal, 200A9reover, this type of testing allows to
identify the main structural contributions to thggeperties and underline the importance of
cellular structure (Zghal et al.,, 2002; Babin et, @005). However, this method is not
sufficient to assess the texture of French breahwis characterized by a crusty envelop,
which is a fragile material. Defining precisely stus difficult because it differs from the
crumb by many aspects: moisture, colour, denditgpmntains granular starch, and has very
different mechanical property. All these changesuocontinuously within the loaf and not
exactly at the same location. Therefore, it isiclift to remove crust from bread and study
separately its mechanical properties.

Taking these various aspects into considerationau@ier et al., (2008) have
developed a multi-indentation test, which may beissaoned as a hybrid test derived from
simple compression, penetrometry and Kramer shelar Ihe raw experimental result is a
texture profile, from which different variables mbg derived, apparent modulus and stress,
each one characterizing either crust or crumb, raoog to the stage of compression. By the
application of this method, the resistance of caumgt firmness of crumb against compression
has been determined for small breads of varioug fidontents, allowing to define a texture
contrast. Unfortunately, it has been unable tosssfiee texture contrast of baguettes and to
determine if the addition of fibres had any effentthis property (Bonnand-Ducasse, 2009).
This result is likely due to shape constraints Whiesult in a more uniform texture profile
and characteristic variables which are all coreglato, the purpose of this work is two fold:

(1) determine the format of the loaves (standamhlls baguette) which yields more
differentiated texture profiles in terms of crustlacrumb,

(2) determine, if any, the effect of mixing condiis, as studied in the preceding

chapters, on the texture properties of differepildrsamples.
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6.2. Methods

6.2.1. Breads preparation

The mixing operation for breadmaking was perforrbgdising the procedure detailed
in Chapter Il (Article 1: Energetical and rheolagicapproaches of wheat flour dough
mixing). The conditions under which the selectethgi@s were mixed were reported in Table
2.1 of Chapter Il. The experimental points weresteld according to two main criteria:

(1) to obtain an acceptable bread according togssability and sensory evaluations
performed by the baking expert,

(2) due to the importance of specific mixing enelegyn dough rheological properties
(chapter 111) and of dough temperature at the enahiging on proofing behaviour 4 various
textures were expected from the conditions varyintpe range (20 — 60 kJ/kg; 20 — 28 °C).

Therefore the points J to P were selected and thmxing conditions (dough
temperature and specific energy) reported in Talle

Table 6.1: The values of dough temperature and specific enfngygelected experimental
points

Variables Ty E
Sample/Unit °C kJ/kg
J 20.3 18.3
K 26.3 17.8
L 29.4 49.4
M 21.9 47.8
N 24.1 32.7
@) 25 20
P 24.6 46.3

Breads were prepared according to standard opgnatotedures defined according to
the standard BIPEA (AFNOR V03 - 716, 2002), withryilag baking time according to loaf
size and shape (bread (300g), baguettes (250g)namebreads or rolls (50g)): 27 min for
batard, 24 min for baguette, and 15 min for srinedbd. Then these breads were subjected to
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multi-indentation tests, after two hours of coolifgpr each sample, 3 breads, or pieces of
breads, were tested. Their density was previcessjyuated through the method of rapeseeds
displacement (AFNOR, 2002), and the relative ermoajnly due to repeatability, is lower
than 3 %.

6.2.2. Texture evaluation: multi-indentation test

The principle of multi-indentation is based on measy resistance of crust and crumb
against compression applied through a universahmadNSTRON. Before data acquisition,
INSTRON is calibrated by adjusting and verifying thero in the way that it corresponds to
the zero value of software. The device consista dix plate and a crosshead on which
different attachments can be mounted dependindgp@type of the product to be tested. This
machine is provided with a 5 kN force sensor, hiesforce applied was in the range of (O -
100 N). The force acquisition is carried out ategfiency of 20 Hz. The results obtained are
then exploited by a software LabVIEW.

The samples are analysed mechanically with a dpeommpression arrangement
consisting of different indents (conical iron maalas, @ 3 mm and tip angle of 40°). The
number of indents depends on the type of breacguditte, varying from 10 (= 2 x 5) to 20
(= 2 x 10) indents for mini-breads and traditioRaénch breads or baguettes, respectively.
The bread is placed horizontally so that the insiéotich the middle part of the upper bread
surface (Figure 6.1 a, b, c).

For geometrical constraints, it can be seen thairttients are oriented axially for the

small bread and baguette, whereas they are orientieagonally to bread main axis.

(@) (b)

COMPRESSION

\

Figure 6.1: (a) Bread (b) baguette and (c) mini bread samples durin
compression in multi-indentation

The samples of 12 cm length are cut for 2 x 10ntglén case of traditional French

breads and baguettes. Maximum average heightighmeasured with vernier callipers, by
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taking six different values from three differeneldd samples of the same dough batch. The
position of the indents is adjusted so that thepean contact with the crust surface of the
bread. The speed of cross head in compressionnsn&@®nin. The cross head is stopped when
it has moved down to a distance equal to“288 maximum average height gjh After
compression the bread is allowed to relax for 120 @ime equal to 3 times the time of
compression) and data is taken for first sample.

The results obtained from INSTRON are subjectedifferent calculations in order

to obtain the values of the apparent stress andhstr

6E+05

02/3

Compressio Relaxatiol

5E+05 [ Eyead
Initial slopea(g)

Stressg (Pa)

0 20 40 60 80 100 120 140 160
Time t (s)

Figure 6.2 : Example of texture profile for compression-relagatiduring multi-
indentation showing different variables calculaf®an the curve

The values of the apparent stres¥ dre obtained through dividing the force value by
the total area of the tips of the indents. Différeariablesdescribing mechanical behaviour
are shown in (Figure 6.2). fread,related to the stiffness of crust, is obtaineccbgnputing
the initial slope of the stress-strain curve. Ttress at the first shoulder on the same curve
leads to the maximum stress,j which explains the maximum of resistance showrthezy

crust at the beginning of the compression.
The compression stops after a certain limit (whéeevalue of the stress is namely

“0,3"), fixed by a crosshead displacement equals t8' &f3the average initial height of the
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bread (Ig). We can also calculate the energy (W (J), mdinked to crust breaking) from the
values obtained by computing the area under Fasmatement curves (F (d), [N.m]) from
the beginning of the compression to the end of diesshead displacement. Finally, the
residual stressoy) is obtained at the end of the relaxation step ianehainly impacted by
crumb firmness.

The calculations of the results obtained are lgenformed with Matlab software
(Mathworks Inc. Natick, MA, US) in order to obtdime curves of average profile for different
samples, their resemblance graph and the endigailr@mponent analysis is carried out to

explain the mechanical behaviour of the whole déifie breads (crust and crumb).
6.2.3. Crumb image acquisition and analysis

The image acquisition was carried out on differergad samples twenty four hours
after fabrication in order to determine the effectmixing conditions on crumb texture. Three
breads from same dough batch were selected fortgpehof sample and were cut manually
into 12 different slices, making a total of 36 latesdices. The thickness of these slices was
~15mm. Each slice was positioned at the centre sfamner (Epson Perfection V100) and
covered with a black box. Colour images were ca&gtuusing Epson Scan software
acquisition under an improved resolution of 800 (lpipixel= (32§ pm?) as compared to
Lassoued et al., (2007) and Rouillé et al., (2008 resolution reached by Lassoued et al.,
(2007) and Rouillé et al., (2005) was 300 dpi (fepi (85F um?) and 150 dpi (1 pixel=
(177F um?), respectively. Analysis was performed accordimghie procedure explained by
Lassoued et al., (2007) and also described by Roeiilal., (2005) for bread crumb. Bread
crumb have been characterised within the regiantefest by gray level granulometry based
on the mathematical morphology. In this analysisloared images are converted into
monochromatic images with gray levels ranging froniblack) to 255 (white). Gray level
histograms of all scanned slices were examinedilh@r and gray level threshold of 60 was
chosen to distinct the slice from background. Thesknof the slice was eroded in order to
covert the crumb without the crust into a regiomndérest.

This method uses gray level erosion and dilatitaps which are morphological
operations. The transformations are applied toirtiege through a structuring element of
given size and shape, usually a square of sizel{2n{2n+1) pixels with a reference pixel at
the centre, n being the step or size of the transiton. Erosion and dilation transformations

consist of moving the structuring element throughimage pixels. In case of erosion, the

158



reference pixel is given the minimum value met bg structuring element, as shown in
(Figure 6.3 c, at two different levels (10, 60)obsion). This transformation makes cell-walls
smaller than the structuring element disappearslf@dum of gray levels decreases. Dilation
is the dual operation, where the reference pixekatre gets the maximal value of gray level.

It makes cell disappearing and the sum of grayl iemeeasing (Figure 6.3 b).

(b) Dilation step 10 (a) Original Image (c) Erosion step 10

(b) Dilation step 60 (a) Original Image (c) Erosion step 60
Figure 6.3: lllustration of erosion and dilation treatmentsaofimage of bread
sample K at two different levels, 10 and 60

A granulometric characterization of cell-wall tesduis obtained by successively
applying erosion steps of increasing size and nigggsthe resulting gray level evolution and
characterization of cells is obtained with sucasssiilations. The sum of gray level values of
the image, called volume of the image (V) for ddator erosion of size (i) depends on
number of objects, their dimension and their gexels. The evolution of Mor dilations or
erosions of increasing sizes is characteristiaz# distribution and gray levels of the image.
This sum continuously decreases from the lastidilagtep to the original image and from the
original image to the last erosion step (Figure.6T4is decrease will depend on the amount
of the walls and cells modified at each step. Angtametric curve is obtained by normalizing

the sum of gray level, separately for dilations anasions according to the volume of initial

image (\).
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Figure 6.4: Erosion-dilation curves. K€) and M (O)

According to the size of the biggest cells, 60tdila steps and 60 erosion steps were
applied on the pre-treated image. In this waymtblames of the 60 images of erosion, as well
as the volumes of the 60 images of dilation wermenatised according to the volume of initial

image. If (f) step of erosion or dilation is re&ld; the value of step ‘i’ will be calculated by,
G(i) =(V(i) _V(f))/(\{O)_\{f)) (6.1)

Where \{o)and V) are the volumes of gray levels for the originaage and after the
last dilation or erosion step, respectively. Erosildation curves are expressed in relative
percentage of variations of image intensity obs#rigetween initial image and maximum
erosion or dilation steps (Figure 6.5).

These curves are characteristics of the textutheinitial image; left side (dilation)
gives information on cell size, whereas right s{eéeosion) explains cell wall thickness.

Erosion-dilation curves are later analysed by RpaddComponent Analysis (PCA).
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6.3. Results and discussion

6.3.1. Multi-indentation of crust and crumb

The results of average profiles obtained for breaidglifferent shapes and mixing
conditions are shown in (Figure 6.6). On obsenvimg results for bread samples we find
some difference in their mechanical behavior butbedéads show similar texture profiles.
These profiles display three different sequencepi(E 6.6 a):

- a steep increase in stress to a certain valobapty corresponding to piercing of the
crust,

- a prolonged increase of stress to a maximum sporeding to the densification of
crumb till the compression stops,

- a decrease in stress during relaxation of thenbrand becomes stable at the end.

The profiles for baguettes (Figure 6.6 b) are simib those observed for breads, with
an initial increase in stress, and after some slewuan increase to a maximum before
relaxation where it becomes stable towards the €hd.profile obtained for mini-breads are
different from those obtained for breads and bdagagethey show four different sequences
(Figure 6.6 c): a steep initial increase to a attarsstic value with subsequent decrease, likely
corresponding to piercing of crust, then anotheraase reflecting the compression of crumb.
At the end, the curves show a decrease in proéiferb becoming stable due to decrease in
stress during relaxation of the crumb. This diffee mainly due to the very strong initial
increase illustrates the important contributiortha crust to the profile in case of small bread
for which all the crust reacts to the compresswhereas for other formats only the area in
contact with the indents offers resistance.

Figure 6.7 shows the variation of residual stresgl apparent modulus. The bread and
baguettes show similar results while mini breadsaaite different than former two formats.
Whatever the bread format, the variations in pesfibetween samples suggest that there
might be differences in mechanical behaviour of gas) due to different conditions of
mixing, but before analyzing these differenceds ihecessary to examine the experimental
uncertainty linked to this test. Therefore, theut@sg profiles for bread, baguette and mini-
bread are compared in order to observe the rephkiytald the experiments, performed on 3
bread pieces, by using these three different potéd€&igure 6.8).
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If we report the error bars magnitude, to a charsstic value of the stress, in order to
compute a relative error of the measurem@&nive find thatd (bread)< & (mini) < o
(baguette). Therefore, the characteristic valudaioéd from the average profile curves for
bread will be used to study the effect of variotmcpssing conditions during mixing. Another
reason for selecting bread is that the textureyaisa(image) is more adapted to this format.

Different characteristics like ggag Om, Or and oyj3, reflecting the resistance of crust
and crumb are determined from these curves. Dudadocomplexity of the shape of the
curves, principal component analysis is performedh® whole profile in order to highlight
the differences in mechanical behaviour of bre#uidisd.

So, for each mixing condition, seven samples westetl by multi-indentation and the
profiles were processed by principal componentdyaisa(PCA), which allowed to explain
about 94 % of total variance from the two firstngipal components. In the corresponding
similarity map (Figure 6.9) the samples coming frma same kind of bread (same mixing
condition) are clustered together, leading to alipsd, the area of which reflect the
uncertainty of the measurement: two close pointghis graph correspond to the profiles
obtained for two samples showing close mechaniedbbiour. Furthermore, the principal
component 1 reflects first the stiffness of theabrerust and to a less extent firmness of
crumb, whereas principal component 2 mostly reveifisrences between samples depending
upon crumb firmness (Figure 6.10). The results shthat L (#3) is quite different from other
samples, since its ellipse is located on the negaide according to principal component 1. It
reflects low stress values in the first part ofttes profiles, attributed to crust. Conversely,
other samples K (2), M (4), N (5) and (P) are raibeated towards the positive side of the
map, suggesting larger crust resistance (higharegabf stress). The larger PC2 values for
sample L balance the negative ones concerning crimahlly the bread samples O (6) and J
(1) show intermediate results.
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Figure 6.9: Similarity map from principal component analysistloe compression-
relaxation curves showing 94 % of total variance
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Table 6.2:Values of density and characteristic mechaniaafilps for different breads

Variable 1 Variable 2 Variable 3 Variable 4 Variable 5 Variable 6

No. PCA  Variables  Density Ebread 6 m O 213 G, W
Units g.cm® x10°Pa x10°Pa x10°Pa x 10°Pa J

1 J 0.18 20 2.59 4.47 2.07 0.79

2 K 0.22 21.4 2.35 4.76 2.15 0.81

3 L 0.18 12.5 1.94 4.29 1.90 0.71

4 M 0.19 20.2 2.81 5.18 2.37 1.01

5 N 0.18 28.1 2.73 5.50 2.44 1.10

6 0 0.21 15.7 1.93 3.97 1.95 0.71

7 P 0.17 17.8 2.83 4.50 2.38 0.97

The different variableglescribing mechanical behaviour are shown in Télle The
values of density varied from 0.17 to 0.22, and trariation is significant regarding relative
error (5 %). The larger density values (> 0.2 ¢’prwere obtained for samples K and O
which were mixed at low specific energyZ0 kJ/kg) but higher temperature at end of mixing
(> 25°C). These conditions might have favoured a tdsstability during the end proofing
(see Chapter V), and consequently a lower ovenrestpa during the beginning of baking.
Overall, the maximum resistance, as indicated hy.Ewas shown by bread N and was
minimum for L, while others showing intermediatsuks.

A correlation can be established between the ®®ilPCA and these six variables
(Figure 6.11). It shows that all the variables oesible for variations in mechanical response
are correlated except density (variable 1). Inipaldr the variables n° 2 and 3y(&d Om)
considered as characteristics of crust rigidityd mariables 4 and 5, characteristics of crumb
firmness, are strongly correlated to axis 1 of P& this appears in contradiction with the
results obtained by Chaunier et al., (2008) withisbreads.
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Figure 6.11: Circle showing correlation of six different variabl

extracted from multi-indentation profile
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Figure 6.12: Variation of density with (a) apparent modulus &by residual stress of normal breat

low/medium (O) and highe@) values of mixing specific energy

This correlation circle also suggests that densigs no significant effect on

mechanical properties, and this is confirmed byFeg6.12, which represents the variations

of Eyreag@nd residual stress as function of density.
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This absence of correlation is surprising in theecaf residual stress, if we consider
that this variable is representative of the meatamproperties of the crumb and given the
results obtained on pan bread, leading to the @pin of the Gibson-Ashby’s model (Zghal
et al., 2002). This result suggests that the medsyroperties are all related to crust
characteristics rather than to the crumb, andttieste differences reflect structural aspects of
the crust that would need deeper attention as shHmwthe results of Primo-Martin et al.,
(2006, 2007, 2010). Whatever their structural fasseems that these properties are affected
by dough mixing conditions. For a constant valuaefsity (J, L and N), the bread sample
mixed for an average specific energy and mediungdand temperature (N), shows higher
values of apparent modulus and residual stressgestigg local influences of cellular
structure. It is also noteworthy that these coodgiare the closest to the one employed for
current French bread (Chiron et al., 2007). Corelgrdarger energy and dough temperature
(L) are more in line with industrial process fompareadmaking, for which crust is not really
significant.

Table 6.1: Values of density and characteristic mechaniaafilps for mini-breads

Variable 1 Variable 2 Variable 3 Variable 4 Variable5 Variable 6

Variables -
Density Eoread O m G 23 ol W
Units g.cmi® x10°Pa x10°Pa x10°Pa x10°Pa J
J 0.20 67 6.97 3.41 1.43 0.92
K 0.21 43.6 4.56 3.70 1.34 0.72
L 0.22 82.8 8.00 3.92 1.61 1.23
N 0.18 51.9 4.82 2.60 9.56 0.63
Z 0.25 61.5 5.80 4.95 1.79 0.92

To check the relevance of the method (multi-indemtd, we have also extracted the
same variables from the multi-indentation profildstained from mini-bread testing. The
results are reported in Table 6.2 including one@arto which fibres were added in order to
extend the domain of variation. Since could not enakough experimental trials, we did not
perform any PCA treatment, but merely represenkesr tvariations with density (Figure
6.13).
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Not surprisingly we found that residual stress, atsb the stress at the end of
compressiondy;3) were well correlated with density confirming thilaey were representative
of the crumb mechanical properties (Figure 6.13)nversely, these variables were neither
correlated with apparent modulus, nor with maximstnesso,, and compression energy W.
These results, in line with those of Chaunier et @008) confirm that this last set of
variables characterize crust. The mini-breads sHowpposite trend where maximum
resistance was showed by L and was minimum for KNereas the baguettes showed
intermediate results. These apparent discrepangidsrline the importance of the baking

process which may develop in a different way adogytb the size and shape of the bread.

6.3.2.  Description of crumb cellular structure

The cellular structure of crumb is described beeaus an important feature that may
be affected by the mixing procedure, but it mayodtelp to explain some differences
encountered in the preceding results on texturdedd, the breads show variations in
structure of crumb due to presence of small orelacglls and differences in cell walls
thickness. Thirty six images have been acquirgdtal for each tested bread sample and their
erosion—dilation curves were processed by prinogpahponent analysis (PCA). The results
of PCA performed on bread crumb slices are repteddny the resemblance graph in Figure
6.14. The similarity map shows the samples cludtaecording to the kind of bread they

were issued. Two close points on this graph cooedpo the curves obtained by two images
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having close cellular structures. This method pesia synthetic comparison of the images

by taking into account all erosion and dilatiorpste

CP2:12%

4M + Cell Fineness
5:N >
6.0
-1.5[ T 7:P| ] ] 1 ] ! 1
-2.5 -2 -0.5 0 05 1 15 2

CP1:78%

Figure 6.14: Resemblance graphs from principal component arsalyithe bread slices
showing 90 % of total variance

The first two principal components (PC1 and 2) desc78% (Figure 6.15 a) and 12
% (Figure 6.15 b), that is 90 % of total varianB€ 1 shows the presence of smaller cells
between 0 and —2 mm dilation steps, the cell wadkness is less affected for same levels of
erosion steps. In addition, these curves also tale account cell walls. Looking at PC1
provides a sample classification based on the &serof cells, whereas PC 2 revealed
differences between homogeneity of the cells atidaadl thickness. The right part (erosion)
of the component 2 (Figure 6.15 b), suggests thamls with positive ' component
contained more thin cell walls and vice versa. €hederpretations are favored by the

representation of typical images on the similamigp.
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Breads slices M and N are found on the positive sitl PC 1, suggesting a finer
cellular structure while crumb K is more locatewvénds the negative side, showing coarser
cell structure with larger cells; crumbs J, L, Qld” have intermediate cellular structures in
terms of cell size. Due to cluster overlap, thsrkttle difference in terms of homogeneity of
the cellular structure between the crumbs prepdrech breads mixed under different
conditions. It just confirms that small cells tdget with thicker cell walls were observed for
M and N, whereas thinner walls and larger cellsewalbserved for samples K. The other
samples, J, L and P showed variable cell sizes.

These results reflect the variety of cellular stuues obtained through the change of
mixing conditions. Indeed, the cellular structucfssamples M and N are more regular and
have more smaller cells, whereas cellular strustdrem samples J, O and K have more
larger cells and more irregular crumb. The cellglauctures L and P are more intermediate.
The crumbs (M and N) were fabricated from doughediat lower values of temperature at
end (Ty<25 °C) and larger level of specific energy ¥£30 kJ/kg), while samples J, O and
K, were prepared under lower energy inputs; €20 kJ/kg), whatever the temperature. A
complete interpretation of these relationships wotgquire a full interpretation of the
breadmaking process including dough rheologicalpgriies and proofing behaviour, as
performed in chapters Ill and V, but at least ti@isult shows the importance of the mixing
conditions on the resulting cellular structure oédul.

In complement, the differences of cellular stouetmay also explain why the bread
samples with similar densities (J, L and N) showddterent results for their mechanical
properties modules, in line with the numerical dations performed by Babin et al., (2005)

on crumb samples imaged by X-ray tomography.
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6.4. Conclusion

This work has shown that the texture of bread, watadd by its resistance to
compression is affected by different mixing corati8. The results of multi-indentation have
confirmed that for mini-breads, apparent modulubrefad (Eead and maximum strese ()
reflect the resistance of crust while the otherialdes like residual stresw,{ and oy
correspond to the properties of bread crumb, asvishwy previous work (Chaunier et al.,
2008). However, the same measurements applied ¢adbrather assessed the overall
resistance of bread to compression, mainly invglvia crust, but fails to distinguish the crust
and crumb contributions for this format. The breadhples fabricated from doughs mixed for
an average value of specific energy*EB0 kJ/kg) and temperaturey(¥F 24 °C) show higher
resistance to compression, which can also be adsdcwith its finer cellular structure as
revealed by digital image analysis of the crumbesi Deeper analysis is necessary to fully
elucidate the causal chain from mixing conditionbtead texture and that may require to
perform more experiments on different forms of drgaormal bread, mini bread and
baguettes) fabricated by applying various mixingditions experimented during our study.
These tests can also be applied to different bsaatples enriched in fibers for evaluating the
effect of this specific component on final breaxttee.
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7. Chapitre. VII
Synthése des travaux : application a I'incorporatio de

fibres
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7.1. Réle des fibres

L’intérét pour I'incorporation de fibres de blé dala farine reléve a la fois d’'une
réponse aux recommandations nutritionnelles (PlatioNal Nutrition Santé) et a I'idée de
mieux exploiter les différentes fractions du blsuiss de la mouture. Ces fibres ont un réle
important tout au long du procédé de panificatiomn @pnduit aussi a des modifications de
texture (pain plus dense, crolte moins croust#lamouleur trop foncée...) qui peuvent
diminuer l'acceptabilité par le consommateur, erpitddes propriétés nutritionnelles
améliorées. Les travaux de Bonnand-Ducasse, (2@@8isés dans le cadre du programme
AQuaNuP montrent que I'ajout de fibres insolublesrait la viscosité en cisaillement de la
pate, augmente la densité et les propriétés masardgs pains, diminue la susceptibilité
enzymatique de I'amidon (et I'index glycémique gedns), quelgu’un soient le procedeé de
fabrication (pain courant ou pain de traditionjeefarine utilisée. Afin de mieux expliquer ces
résultats, I'impact de I'addition de fibres insdedh aux différentes étapes de panification

(Figure 7.1) a été examiné a l'aide des méthodegsnau point au cours de ce travail, et

~

détaillées dans les chapitres précedents.

/~

Pro rletes . -
p Premiere Levée

Rhéolo |ques

Pain, texture /

Figure 7.1: Schéma du processus de panification Frangais

Synthese des
travaux et
application a
I'incorporation
de fibres
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7.2. Comportement au pétrissage

Le pétrissage est une étape clé dans la fabricdiiopain parce que le succés des
étapes ultérieures de fermentation et de cuiss@ende de la répartition homogéne des
constituants de la farine et aussi sur la créafiwnéseau de gluten. Pour étudier 'effet de
I'incorporation de fibres, nous avons utilisé letocole détaillé dans la partie « Matériel et
méthodes » du Chapitre Il (Article # 1 : Energétarad rheological approaches of wheat flour
dough mixing). Une fraction des fibres insolublesuies de sons de blé (7,5 % de la masse de

farine) a été ajoutée dans la formulation A (64 8ad), représentée au tableau 2.1 (Article 1).

350

300

250

Puissance (W)
N
(o)
S

720

Figure 7.2: Puissance nécessaire au pétrissage de pate anesc@bet
sans fibres (O)

La puissance nécessaire au pétrissage d’'une patentét d'une pate enrichie en
fibres, enregistrée en fonction du temps, est sgmtée sur la Figure 7.2.

Pendant la phase de frasage (4 premiere minutas, gendant les 4 premieres
minutes de la phase de texturation, la puissanceamére pas de différence significative entre
les deux compositions. Au-dela de 8 minutes dagséige, le pétrissage de la pate avec fibres
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demande moins de puissance que la pate témoimi gegt témoigner de la constitution d’'un
réseau de gluten moins résistant, en raison deoladme quantité d’eau disponible pour le
constituer, celle-ci ayant été retenue par leeéibtl 'y a pas de différences significatives
des valeurs de la température finale de la pate (@4 et 23,5 °C) et les énergies spécifiques
(Es = 30 et 28 kJ/kg) pour les deux pates. Les paeanaontrent pas les différences au cours
du pétrissage, ce qui suggere qu’il n'y aura pasibeup de différence pour le comportement

rhéologique des deux pates.
7.3. Propriétés rhéologiques

L’effet des fibres sur la viscosité en cisaillemardété étudié par Bonnand-Ducasse et
al., (2010). La Figure 7.3 montre la viscosité encfion de taux de cisaillement pour les
pates témoins et enrichis en fibres (9 %). Les lmemid’écoulement des deux pates ont la
méme allure. Elles présentent un comportement meégriccaractéristique aux faibles taux de
cisaillement, et un comportement rhéofluidifiantsigue la taux de cisaillement augmente.
Les données de deux régimes d’écoulement se plagefd méme courbe dans la gamme de
vitesse [10, 1 sY et les courbes peuvent étre ajustées a l'aidd'édpiation de Cross

simplifiée (Rouillé et al., 2005).

T
n=—7"mn (7.2)
1+(¥'h)

Les valeurs caractéristiques du comportement visque la pate sont plus élevées
lorsque des fibres sont ajoutées. Pour des tawisd#lement comprises entre i@t 10° s?,
proches de celles subies par la pate au cours féeni@ntation (Bloksma, 1990), la viscosité
de la pate enrichie en fibres est 3 fois plus @egée celle de la pate témoin. Ce
comportement pourrait étre lié a la réduction déulaification de I'eau ou a un effet de
charges des fibres (Bonnand-Ducasse et al., 2@HY.résultats peuvent également aider a
expliquer le comportement de pates lors de leurenais ceuvre notamment pendant le
pétrissage ¥~ 10-10° s). En effet, pour des valeurs de cisaillement daratiques de
celles au cours du pétrissage (>10 f. Chapitre 1I), la différence entre les dewudies
d’écoulement devient tres faible, ce qui expliquela faible écart entre les courbes de
puissance : I'effet de charges par les fibres carepde réseau de gluten plus lache. En effet,

les fibres sont présentes sous forme de fragmemtpadois, et considérées comme les
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barrieres physiques qui introduisent des discoitéiaudans le réseau de gluten pendant la
formation de la pate (Courtin et Delcour, 2002 uffio et al., 1999 ; Katina et al., 2006).
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Figure 7.3 Viscosité en fonction de taux de cisaillempotur les pates ave®)
et sans fibres (O). Les données expérimentaux gostées avec le modele de
Cross

Nous avons complété cette étude rhéologique sufeti’edes fibres sur le
comportement de la pate par des mesures aux fablgeandes déformations réalisées par
DMA et LSF, respectivement. Ces mesures ont éetésééa en utilisant les méthodes
détaillées dans la partie « Matériel et méthodds schapitre Il (Article # 2 : Rheological
properties of wheat flour dough for different migioonditions).

Les variations du module de stockage E” en fondiieda température obtenues en
DMA pour les pates témoin et enrichie en 7,5 %idee$ sont présentées sur la Figure 7.4.
Comme déja observé (Chapitre Ill), E” diminue juaqun minimum lorsque la température
augmente de 20 a 55 °C, puis augmente fortemestltatervalle de température 55 - 75 °C
jusqu’a un maximum pour les deux temps de repopdes. Les valeurs caractéristiques E”
(a= 30 °C), Enin(a= 45 °C) et Enax(a= 75 °C) sont extraites des données. La pate earichi

en fibres et le témoin présentent le méme profdcapeu de différences sur ces valeurs
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caractéristiques. Cependant, les rapports£E min pour les deux pates, présentés dans le
tableau 7.1, sont sensiblement différents, pluslidaipour les pates contenant des fibres et

augmentant avec le temps de repos alors que aeténabin diminue.

Tableau 7.1:Les valeurs du module EYE i, SHI, K et n pour les pates témoins et enrichies e

fibres
Varlables E’max/E,min E’max/E,min SHI K (0,75) n
t
| 0 L Pasg
Unité Min Min
Sans Fibres 16 15 1,57 7450 0,33
Avec Fibres 11,5 13,7 1,54 9600 0,27

Lorsque la température de la pate augmente jusmyeion 50 - 55 °C, la diminution
de E’ reflete un assouplissement de la pate, aéibd une mobilité accrue du gluten
(Bloksma, 1990). L’'augmentation rapide des modaleslela de cette température représente
une rigidification de la pate, qui peut étre dueganflement des grains d’amidon (Dreese et
al., 1988) et a la thermoréticulation de gluten i@ et al., 2010). L’'augmentation de E’

diminue avec la quantité des fibres réellementtajou
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Figure 7.4: Module élastique E” en fonction de la températwe mhtes, pour les
pates enrichies en 7,5 % des fibrg®, ®) et ttmoins (O t; O)
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Donc, on peut supposer que, au cours de la cudsstanpate, les fibres ajoutés génent
le gonflement des grains d’amidon ou la thermouddition du gluten. Ceci pourrait étre lié a
leur capacité a fixer 'eau (Cavella et al., 199)j laisse moins d’eau disponible pour
I'amidon. La présence des fibres solubles et irndekidiminue la quantité de gluten formeé
par rapport a un témoin, et modifie ses propriéW®ang et al.,, 2002, 2003). Les fibres
insolubles agiraient donc de maniére indirecte mmaat en compétition pour I'eau avec le
gluten, et géneraient sa formation (Wang et 8022 2003). Ces deux mécanismes, indirects,
peuvent expliquer les différences de variationsd€elule observeées.

Les mesures en compression uniaxiale lubrifiédisgss pour des déformations €,1
e < 1,25, ont montré une bonne répétabilité, avecams gibres et les courbes contrainte
(déformation) étaient exploitables peye 0,1. Les pates ont un comportement élongationnel
rhéofluidifiant (Figure 7.5 a), caractérisé par umigouissance dont les valeurs des indices K
et n sont rapportées au Tableau 7.1, pour unerdéfam constante, =0,75. Les valeurs de n
sont trés proches de 0,3, mais celles de K augnsggmédicativement en présence de fibres
(de 7450 a 9600 P&)sce qui conduit a des valeurs de viscosité éloogaglle plus élevées

des pates contenant des fibres. Pour une valestasue de la vitesse de déformatigp €

0,01 &Y, les variations de représentées sur une échelle logarithmique ertiéonde la
déformation biaxiale &f) donnent des valeurs sensiblement égales de déndie rhéo-
durcissement, SHI (Figure 7.5 b), proche de 1,%hidau 7.1).

(a) (b)

1E+06

n (Pa.s)

e

@ 1E+05 [

In g (Pa)

Viscositi

1E+04 :

0,01 0,1 1 0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40
Vitesse de déformations, (s-1) Déformation biaxiale g, (-)

Figure 7.5 (a)n vs. ¢ poure, = 0,75 et (b) log de contrainteen fonction de déformation biaxiale
€, pour les pates ave®] et sans fibres (O)
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7.4. Effet des fibres pendant la fermentation

L’évolution de la porosité de patons enrichis on ea fibres, présentée sur la Figure
7.6 a, a été déterminée grace au protocole étallihapitre V. Les courbes ont une forme
sigmoidale classique, avec un point d’'inflexionghres de 30 minutes dans les deux cas, avec
ou sans fibres. L'addition de fibres n’entraine adgmas de différence significative sur
I'évolution de la porosité de la pate au cours deférmentation ce qui confirme,
indirectement, que c’est bien la production de gaijoue un rbéle déterminant sur cette
propriété. Cependant I'addition de fibres engendre perte de stabilité de la pate pour des
temps supérieurs a 30 minutes (7.6 b), qui peut &wois causes :

(1) les fibres déstabilisent et fragilisent leseifdces des bulles accélérant ainsi le

phénomene de coalescence des parois alvéolaires.

(2) la plus grande viscosité en cisaillement dede avec fibres freine I'ascension des

bulles, a faible vitesse de déformation.

(3) l'ajout des fibres pénalise le réseau du glutenaffaiblissant les liaisons des

fragments de gluten texturés durant I'étape degséige.

Les résultats obtenus au Chapitre V, sur le r@el’'thdice de consistance sur
I'affaissement de la pate seraient plutot en eahttion avec la cause (3).

Quelle gu’en soit la cause, ces résultats exptifjogr’'en pratique, les boulangers
réduisent le temps de fermentation dans le capates enrichies en fibres, afin d’éviter cette
perte de stabilité. Il en résulte une moindre exman ou plus faible porosité, et qui peut
entrainer des pains a plus faible volume, ou a fos densité finale, et donc a texture plus
ferme (Rouillé et al., 2010 ; Bonnand-Ducasse, 200%st cette augmentation de densité,
plus que I'ajout de fibres lui-méme, qui provoqitanae baisse de l'indice glycémique. D'un
point de vue sensoriel, l'ajout de fibres dans &n pcourant Francais induit donc une
augmentation de la densité et de la fermeté, urte de croustillance de la crodte et une mie
foncée. Toutes ces caractéristiques peuvent lindgigreptabilité du consommateur (Martin et
al., 2008).
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Figure 7.6: (a) Evolution de la porosité et (b) de la stabifitur les pates avec

(®) et sans fibres (O)
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7.5. Texture du pain

Pour examiner I'effet de I'addition de fibres sartéxture finale du pain, nous avons
utilisées une formulation (2), (7,5% de fibres iddes, 64% d'hydratation, 2,2% du sel et
2,5% de levure). Aprés frasage (240 sec, 100 tj/nenpate a été pétrie dans le pétrin a
spirale a 200 tr/min pendant 420 secondes pendatguxieme étape de texturation. L'énergie
spécifique (B au cours de texturation et la température fidaléa pate (J) était 24 kJ/kg et
25,5 °C, respectivement.

Nous avons testées les trois différents formats mhias Francais, pain courant

Francais, les petits pains (ou mini-pains) et Eguettes.
7.5.1.  Multi-indentation

La Tableau 7.2 présente les mesures de densitditféseentes formats du pain

(variable 1), ainsi que les valeurs des 5 variatéeactéristiques issues des profils de texture.

Tableau 7.2:Synthése des valeurs numériques caractérisantdpaégiés du pain, petit-pain et

baguette
Type du _ Variables  Density Epain cm ¢ 2/3 cr W
pain Unité g.cmi x 10°Pa  x10°Pa x10°Pa  x 10°Pa J
Pain courant Francais 0,2 10,2 1,16 4 1,76 1,02
Petit pain 0,25 61,5 5,8 4,95 1,79 0,92
Baguette* 0,21 28,7 2,28 8,69 2,97 1,6

*Résultats obtenus par Bonnand-Ducasse, (2009ans de son travail de thése

L’'ajout de fibres augmente la densité du pain, tymtin et baguette et la valeur
maximale de densité est observée pour les petisp&our évaluer 'effet de I'addition des
fibres, on fait la comparaison des variables obfgowr les pains courant Francgais en faisant

varier les conditions de pétrissage (Chapitre VI).
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Figure 7.7: Variations de la densité avec (a) le module appageiib) contrainte résiduelle du pain a
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Figure 7.8: Contrainte maximum (a) et résiduelle (b) en fonttidu module apparent du pain a
faible/moyenne (O) et haut@j énergies.@®) signifie I'ajout de fibres
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La Figure 7.7 montre les variations de module agagt de contrainte résiduelle avec
la densité du pain, sans faire apparaitre de @biwal ce qui suggére que ces propriétés
refletent la résistance du pain par la crodte, plus par la mie et que I'addition de fibres
diminue la densité.

L’ajout de fibres ne modifie pas la corrélationrena contrainte maximumi, (Pa) de
la crodte et la contrainte résiduetie (Pa) (f= 0,62 et 0,69) avec le module apparent de la
crolte (Figure 7.8 a et b). Cette corrélation sugygét que le contraste mie/crolte des pains
n'est pas modifié par I'ajout de fibres. En revamdans le cas des mini-pains (Figure 6.13),
lorsque des fibres sont ajoutées, la contrainteluéle est accrue, toujours en corrélation
avec la densité, et le module a peine modifiergsealtat suggere une diminution du contraste
de texture, en accord avec les résultats prélimgaale Chaunier et al., (2008) et ceux issus
d’analyse sensorielle (Martin et al., 2008). Legumtes présentent des caractéristiques
intermédiaires. En effet, Bonnand-Ducasse, (200@patrée que l'ajout de fibres accroit la
densité et les propriétés mécaniques des bagupitds que soient la farine utilisée et le

procédé de fabrication.
7.5.2. Effet sur la structure alvéolaire des mies

L’analyse en composantes principales donne la dartessemblance et les profiles de
vecteurs propres pour évaluer l'effet de fibres l@alvéolation des mies de pain. La Figure
7.9 présente la carte de ressemblance des imagesedeétablie par ACP (détaillée dans
Chapitre VI, Article 5). Les deux premieres compusa principales décrivent 91 % de la
variance totale. Cette carte permet de distingegeirhages en groupes distincts. Il différencie
nettement la mie sans fibres de celle avec fillteste derniére se place sur I'axe 1 avec les
mies de texture plus fine et selon I'axe 2 avecploe grande hétérogénéité dans la taille des

alvéoles.
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Figure 7.10:Profils des vecteurs propres (a) 1 et (b) 2 dettecACP des images de mies

La comparaison de I'échantillon Z (8) avec N (5)itpmontrer I'effet des fibres du sur
I'alvéolation des pains pour un méme pétrissagec ales valeurs d’énergies spécifiques
assez proches. Il reste a vérifier si la différeapparait a cause de I'ajout des fibres ou en
raison de légére différence dans I'énergie spagifiq
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Ces résultats montrent les effets de I'adjonctienfidres sur différentes étapes de
panification. Il serait désormais intéressant défieé dans quelles mesures des conditions de
pétrissage difféerentes permettraient de procédkengichissement en fibres céréaliers en

limitant leur impact sur les produits finis.
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La panification met en ceuvre des actions mécanifprejentaires et thermiques.
L’objectif du travail était de proposer un protaegour étudier la fermentation de la pate en
utilisant les différents conditions du pétrissageer s'intéressant aux étapes postérieures a
celle du pétrissage pour faire un lien entre psdge, fermentation et les propriétés
rhéologiques de la pate. Le pétrissage a été étddits la perspective de relier les
caractéristiques macroscopiques du pain (textlwréolkation) au comportement de la pate au
cours du procédé de fabrication, essentiellemeidegaux propriétés rhéologiques. Enfin, ce
travail avait également pour objectif d’appliquesanéthodes a l'effet des fibres a différents
étapes de panification pour mieux comprendre ledifications de texture de pain liées a leur
incorporation.

Le processus de pétrissage a été analysé en vlesadifférents parametres sur un
pétrin spiral, qui peut étre considéré comme unpgromis entre pétrin traditionnel et intensif.
La variation des différents paramétres de pétress@yrée, vitesse et température des
ingrédients) ont permis d’évaluer des changemantars du pétrissage et aussi de dissocier
I'énergie mécanique et la température. Les résuttiatenus ont permis de calculer un bilan
énergétique de la phase de texturation, qui a ¢gobadwun bon accord entre I'accroissement de
température mesurée et calculée, pour un coeffidd&ehanges thermiques global constant.
La vitesse de pétrissage est importante parcelgwehtribue a la consommation d’énergie et
a la température finale de la pate, confirmant pamance de la dissipation visqueuse. Le
bilan énergétique montre aussi que les échangebaleur entre la pate et lI'environnement
sont importants. Le comportement visqueux de l&,pdéterminé par la relation puissance
(vitesse) a été comparé avec la courbe d’écouleroermjui a montré un bon accord avec cette
courbe pour les taux de cisaillement éleves et wibrgdune valeur caractéristique du pétrin.
L’évaluation sensorielle par I'extensibilité, costsince et relachement de la pate, montre que
ces conditions de pétrissage conduisent a des atenpents de pate trés différents, dont les
conséguences sur les opérations ultérieures dégadion méritent d’étre évaluées.

Ainsi nous avons examiné l'effet de ces conditidespétrissage sur les propriétés
rhéologiques de la pate, déterminées a faiblesagidgs déformations. Nous avons montré
que la structure du réseau de gluten est influed@dmrd par I'énergie spécifique et aussi la
durée de pétrissage. Ainsi, I'accroissement du eoda stockage entre 55 et 70 °C est une
fonction décroissante de I'énergie spécifique deigs@ge. Le réseau de gluten deviendrait
plus dense en raison d’une réticulation de glutetes valeurs d’énergie de pétrissage plus

élevées. En grandes déformations, toutes les patesnt un comportement rhéofluidifiant
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mais l'influence des conditions de pétrissage eslinsn directe sur les propriétés
élongationnelle, que ce soit I'indice de consistafi€) ou I'indice de rhéodurcissement (SHI).

D’autre part, ces conditions de pétrissage onapptiquées pour observer la levée de
la pate au cours de fermentation. Un protocoletadételoppé pour observer I'évolution du
volume et de la forme de patons pour différentenpmsitions et différentes conditions de
pétrissage. La comparaison des résultats a I'écimedicroscopique, déterminés par caméra
numeérique, et ceux obtenus par Babin et al., (2088)échelle microscopique, par
tomographie de rayons X a montré un bon accord f@olution de la porosité. Le role de la
température de fin de pétrissage montre que I'éoalde la porosité est bien régie par la
production gazeuse, donc l'action des levures. t@sditions de pétrissage ont plus
d’influence sur la stabilité, favorisée par lessphauts niveaux d'énergie spécifique, ce qui
suggere un role important des propriétés rhéol@gigiNous avons aussi pu ajuster ces
cinétiques par des modéles mathématiques simple®g€rtz equation) pour la porosité et
décroissance exponentielle (exponential decay) |zostabilité. Ces modeles nous permis de
déterminer les valeurs caractéristiques du compenée de la pate au cours de fermentation.
L’étude des corrélations entre ces valeurs caiatitires et les propriétés rhéologiques de la
pate, pour les différentes conditions de pétrissagmnfirmé que les valeurs caractéristiques
de la porosité au cours de la fermentation sohieéntées par la température finale de la pate,
alors que la stabilité est plutét affectée pardiee de consistance, ce qui peut étre interpréte
par les mécanismes de croissance des alvéolessgazeu

Ensuite, nous avons observé l'effet des conditimpétrissage sur la texture du pain
pour différents formats (petits pains, baguettepahs normaux), par un test de multi-
indentation, qui montre que ces conditions affecsggnificativement le contraste de texture
crodte/mie.

Enfin, nous avons appliqué cette démarche a I'pma@tion de fibres pour
comprendre de fagcon globale comment I'accroissenteidensité était obtenu.

Outre ces résultats sur I'impact du pétrissageadad de blé sur le comportement de
la pate et texture du pain, ce travail a apporté meilleure connaissance des mécanismes
physico-chimiques intervenant au cours de la paatibn, notamment concernant les
modifications du réseau de gluten et de la textur@ain. Les méthodes utilisées ont permis
d’envisager leur application a d’autres produits.

Pour ma part, outre la découverte du travail dankboratoire de recherche publique
et 'apprentissage de nombreuses méthodes, jacquérir 'expérience de la réalisation d’'un

projet de recherche de grande ampleur. Il peut aissder a collaborer avec les laboratoires
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Francais pour la suite de travail de recherchesam@n retour a NIFSAT « National Institute
of Food Science and Technology, University of Agltigere, Faisalabad » au Pakistan pour
travailler comme enseignant-chercheur.

Pour les perspectives de recherche qui sont erabségs a ce point, les résultats
obtenus en utilisant le pétrin a spirale pourra&nd comparés a d'autres géométries afin de
déterminer le type de déformation favorisé et seséquences sur le comportement ultérieur
de la pate. La compression uniaxiale lubrifiée (L8Bt une technique utile qui peut étre
utilisée pour caractériser les propriétés de la pi&t farine de blé. Toutefois, d'autres études
expérimentales en utilisant des fibres sont négessgour déterminer leurs effets. En
particulier, I'impact des propriétés de la pate doaintenant étre étudié par I'évaluation de
leur comportement lors des opérations ultérieuredadfabrication du pain, y compris la
fermentation. Les autres opérations de panificatomme le fagconnage et la cuisson,
caractérisée par une expansion et une transfonmatitysico-chimiques de la pate sous
I'action de la chaleur, restent a évaluer. Cettieléta aussi permis de déterminer I'action des
fibres sur la pate au cours de fabrication. Lesltés ont montré que I'adjonction de fibres
modifie les propriétés de la pate pendant les miffies étapes de panification. Donc, la
détermination de ces effets sur la texture du painélargissant le plan des expériences sur
'ensemble des conditions de pétrissage, peut généne information utile pour les

boulangers et l'industrie.
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Bipea

Produit :\ FARINE

Date :

Nom du responsable de I'analyse :|:|

Annexe 1

Circuit "03 - PANIFICATION"

Essai de :‘

Code adhérent :

Codes échantillons :

Quantité de farine :

Quantité d'eau :

Hydratation :I:I

Insuffisant Excés
T e e
PETRISSAGE
LISSAGE x 05 =[ #NA
COLLANT DE LA PATE x 05 =| #NA
CONSISTANCE #NVA | x| #NA =] #NA /s
EXTENSIBILITE x 05 = #NA rora coesrew remesias
ELASTICITE x 05 =| #NA
RELACHEMENT x 05 =| #NA
POINTAGE
pETENTE:RELACHEMENT [T [ ] |x 1 = - /10
FACONNAGE
ALLONGEMENT x 05 = #NA
DECHIREMENT x 05 =| #N/A #NA | x| #va |=[ #wa |5 [ #NA |00
ELASTICITE x 05 =| #NA ora coesrew Frcowuce NOTE PATE
COLLANT DE LA PATE x 1 =| #NA
APPRET
ACTIVITE FERMENTAIRE x 05 = #NA [ #NA o0
PATE : DECHIREMENT x 05 =| #NA
MISE AU FOUR
COLLANT DE LA PATE x 1 =] #NA #NA x| #NA =] #NA |30
TENUE DE LA PATE 2 = #NA comrrom  weEwroin
CARACTERISTIQUES DU PAIN
SECTION x 1 =] #NA
COULEUR x 2 =| #NA
EPAISSEUR x 05 =| #NA
CROUSTILLANT x 05 =| #NA #NA x| #NA = #vA |0
COUPS DE LAME
DEVELOPPEMENT 1= #NvA
REGULARITE x 1 =] #NA [ #NA ] 100
DECHIREMENT x 1 =| #N/A NOTE PAIN
VOLUME 1er 2e 3e 4e Moyenne
VOLUME MOYEN o’ #DIV/O! |on'[ #DIV/O! |ene| #DIVIO! | /30
MASSE MOYENNE g #DIV/O! |0 VolRiRs voLue
CARACTERISTIQUES DE LA MIE
COULEUR LT T |x 1 =] #vA
TEXTURE
SOUPLESSE x 1 =] #vA
ELASTICITE x 1 =| #NA [ #NA 100
COLLANT x 1 =| #N/A NOTE MIE
ALVEOLAGE
REGULARITE x 1 =] #vA
EPAISSEUR x 1 =| #NA
ODEUR x 4 =| #NA
[ #NA_] /300

NB : La grille doit étre remplie avec la lettre 'x'. Ne mettre qu'une seule croix par ligne.

202

NOTE TOTALE



Annexe 2

Variables of porosity determined through Gompednation for twenty four experimental
points

Variable 5 Variable 6 Variable 7 Variable 8

Variables b c ard 2
Units X ('.1913) min
min

A 0.702 6.07 30.3 0.783 0.998
B 0.534 6.81 47.4 0.721 0.997
C 0.592 6.85 38 0.766 0.998
D 0.691 6.22 28.5 0.779 0.998
E 0.577 8.19 39.2 0.743 0.998
F 0.79 6.37 21.7 0.787 0.998
G 0.534 8.09 45.6 0.697 0.998
H 0.569 7.30 37.9 0.732 0.998
I 0.676 5.92 38.1 0.812 0.997
J 0.593 6.53 51.2 0.768 0.999
K 0.725 7.47 24.1 0.782 0.996
L 0.683 7.59 20.2 0.728 0.999
M 0.640 6.03 44 0.804 0.999
N 0.650 6.71 36.7 0.794 0.998
(@) 0.518 6.16 38.4 0.715 1

P 0.558 6.77 34.3 0.729 0.999
Q 1.381 9.23 -24.2 0.799 0.998
R 0.523 7.14 45.6 0.717 0.997
S 0.527 8.03 53.9 0.683 0.998
T 0.636 6.30 39.9 0.802 0.998
U 0.525 7.18 44.3 0.716 0.997
\% 1.284 9.60 -17.8 0.814 0.998
w 0.555 7.58 36.5 0.711 0.992
X 0.993 7.48 0.35 0.792 0.999
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Annexe 3

Variables of stability determined by exponentiata@efor all experimental points

. Variable 9 Variable 10 Variable 11
Variables ~ ~

b c’ r?
Units min
A 0.10 19.1 0.502 0.996
B 0.17 325 0.45 0.988
C 0.07 23.2 0.528 0.998
D 0.13 24.4 0.468 0.999
E 0.25 30 0.368 0.991
F 0.10 21.6 0.507 0.999
G 0.22 35 0.395 0.994
H 0.16 27 0.446 0.998
[ 0.20 29.6 0.403 0.999
J 0.17 23.1 0.435 0.995
K 0.17 22.7 0.438 0.998
L 0.08 19.3 0.52 0.997
M 0.11 26.9 0.494 0.997
N 0.15 30.2 0.452 0.998
O 0.19 32.1 0.422 0.998
P 0.11 18.9 0.501 0.998
Q 0.12 25.8 0.484 0.999
R 0.27 43.2 0.342 0.994
S 0.33 56.9 0.286 0.995
T 0.18 334 0.426 0.999
U 0.22 35 0.39 0.995
V 0.12 21.7 0.477 0.999
w 0.22 314 0.392 0.997
X 0.10 23.6 0.503 0.999
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Réle du pétrissage de farine de blé sur les propti&s rhéologiques de la pate
et la texture du pain

Résumé de la these

Le pétrissage, premiére opération du procédé diiqaion, n'a pas fait, a ce jour, I'objet d'étidcientifique

approfondie, sans doute en raison de la compldeiséphénomenes qui s’y développértdbjectif de cette étude
est de déterminer l'influence des différentes dmi du pétrissage sur I'étape suivante, la fetatem, en

établissant des relations a l'aide des propriétéslogiques pour évaluer son impact sur la texfinade des

pains.Différentes conditions de pétrissage ont donc gpdiguées et la levée des pates ainsi confectienaété

observée par l'acquisition d'images, analyséesmnets de porosité et de stabilité. Les résultatstmaot que

I'évolution de la porosité reflete la cinétiquefdementation, régie par la production gazeuse, dantion des

levures, alors que la stabilité est plutdt foncti@s propriétés rhéologiques de la pate. Le cormpamnt thermo-
viscoélastique des péates non fermentées étudiéghaigue condition du pétrissage, montre que I'assement

du module de stockage, est une fonction décroissdent'énergie spécifique de pétrissage, ce qunesprété

par un renforcement du réseau de gluten. Cepeneardrandes déformations, la consistance K etidinde

rhéodurcissement (SHI), caractéristiques du corapmht élongationnel, dépendent également de ladiué
pétrissage.

Finalement, ces modifications affectent significatnent la texture contrastée du pain évaluée paesinde
multi-indentation. L'ensemble des méthodes airsbléts permet d’appréhender de facon intégréedegssus
de panification lors de I'incorporation de fibresolubles.

Mots clés

Pétrissage, levée de la pate, acquisition d'imafgfermations, indice de rhéo-durcissement, texdurpain

Role of mixing on rheological properties of wheatiour dough and texture
of bread

Abstract

Mixing is the first step of bread making, but hag heen subjected to extensive scientific study gaibably
because of the complexity of the phenomena ocaurfiihe objective of this work is to determine th#éuence
of mixing conditions on next step of fermentatiguarticularly on dough expansion in order to essibli
relationships through dough rheology, along with fimal texture of bread. In this purpose, différeonditions
are applied during mixing and dough expansion iseoked by digital image acquisition, analyzed mmte of
porosity and stabilization. Results show that thelion of the porosity reflected the fermentatikinetics,
governed by gas production due to yeast actionlevgtability is rather a function of rheologicaloperties of
dough. The increase in storage modulus, observedgdthermo-mechanical analysis of non fermentedgtis,
for each mixing condition, is a decreasing functidrspecific energy and can be interpreted by trengthening
of gluten network during mixing. Meanwhile, for ¢gr deformations, the consistency index K and strain
hardening index (SHI), characteristics of the eldimpal behaviour, are also significantly influeddsy mixing
duration.

Finally, these changes significantly affect thetcasted texture of bread assessed by a multi-iatlenttest. The

whole methodology allows an integrated understandifithe breadmaking process during incorporatibn o
insoluble fiber.

Keywords

Mixing, dough expansion, image acquisition, defdiores, strain hardening index, bread texture
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