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Rétention des aromes dans les poudres de fruits tropicaux
obtenues dans un four a micro-ondes sous vide

R. HUET*

La dessiccation de denrées alimentaires thermosensibles
se pralique le plus souvent sous vide, I'énergie nécessaire a
la vaporisation des molécules d’eau étant apportée principa-
lement sous forme de chaleur radiante. Depuis 1960 on a
recherché des sources de chaleur assurant un meilleur trans-
fert. Les radiations infrarouges n’ont pas donné de bons
résultats avee les denrées  alimentaires ; par contre, le
chauffage diélectrique a suscité des développements intéres-
sants. Rappelons-en le principe (6). Quand une substance
organique humide est placée dans un champ électrique
alternatif. les molécules deau assimilables a de petits dipoles
vont entrer en rotation ou s'aligner dans le champ. Des
pertes d'énergie apparaissent sous forme de chaleur au cours
de cette orientation. Or les pertes diélectriques des molécu-
les d’eau dans un champ hyperfréquentiel sont beaucoup
plus élevées que celles des autres molécules dipolaires. La
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RESUME - La réalisation pratique d'un équip t de séchage par
micro-ondes sous vide a permis de procéder a des essais de dessicca-
tion de jus d’ananas et de grenadille et de pates de banane. La réussite
de I'opération exige I'obtention dans le four d'une mousse stable aux
bulles de petit diametre. On arrive a ce résultat par adjonction de
saccharose et de maltodextrine a la matiére premiere dont la teneur
en matiéres seches atteint ainsi 59°Brix. Cette haute teneur en adju-
vant convient au procédé micro-ondes. Elle favorise la rétention des
composés volatils odorants en ralentissant leur transfert dans la phase
liquide par rapport au transfert des molécules d’eau. On vérifie que le
taux de rétention des composés volatils est fonction de la taille de la
molécule. Pour un composé volatil donné le taux de rétention diminue
quand sa concentration augmente.

chaleur prend donc directement naissance au sein de la
masse, dans 'eau que 'on désire évaporer.

L'application de ce principe se heurte a des difficultés
techniques. Les générateurs de micro-ondes, magnétrons ou
klistrons ont un rendement énergétique peu élevé, de l'ordre
de 50 p. cent pour les magnétrons. Il en résulte une forte
consommation d’électricité. Par ailleurs, un phénoméne
d'ionisation des gaz est a craindre dans I'enceinte sous vide
ou se pratique le séchage et arc qui peut étre émis entre
Pantenne et le produit que l'on desseche provoque une
briilure. Or la tension critique de décharge est fonction du
vide qui régne dans lenceinte ; pour une fréquence de
2450 MHz la pression correspondant a la tension minimale
se situe entre 1 et 3 torrs. On écartera le risque de décharge
en utilisant les micro-ondes soit en dessous de 1 torr pour la
lyophilisation, soit au-dessus de 3 torrs. Cette derniére
golution a été adoptée pour nos essais. ARCHIERL, BRI-
COUT et MENORET ont décrit le procédé de déshydrata-
tion sous vide par micro-ondes que nous avons utilisé (2).

L’appareil congu et réalisé par la Société LMI (les micro-
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FIGURE 1. Schéma d‘un four Microvac continu.
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ondes industrielles) comprend trois grands ensembles (fig.1).

Le bloc d’alimentation haute tension régulée qui transfor-
me le courant alternatif du secteur en courant redressé sous
une tension de 4.600 V.

- L'ensemble d’injection micro-ondes constitué par un ma-
gnétron Philips de 2,5 KW a anode refroidie par circulation
d’eau, relié a une antenne principale dirigeant son flux
d’électrons sur des antennes secondaires situées chacune
au-dessus d’une fenétre ouverte sur le four.

- Le four, cuve cylindrique en acier inoxydable de 63 em de
diamétre et de 4 m de long disposée horizontalement qui
admet les micro-ondes & travers deux fenétres en polypro-
pyléne. Un tapis roulant en teflon la parcourt. A une
extrémité, la préparation entrainée par une pompe péristal-
tique se dépose de fagon uniforme. A I'autre extrémité du
tapis, un couteau ricleur détache le produit sec qui tombe
dans un récipient a travers un sas. Le vide est assuré a
intérieur de la cuve par une pompe a anneau liquide
secondée par un puissant éjecto-vapeur. On régle la pression
dans I'enceinte par une micro-vanne. La température attein-
te par le produit est enregistrée par un thermomeétre a infra-
rouge. Des hublots grillagés permettent de suivre visuelle-
ment et sans danger le déroulement des opérations.

Les expérimentations ont porté sur trois especes fruitie-
res tropicales :
- la banane, Musa sinensis, fruit trés aromatique quand il est
bien mir, produit en grande abondance, bien connu des
consommateurs.

- Pananas, Ananas comosus, fruit également bien connu que
I'on consomme de préférence sous forme de tranches au
sirop. Le jus dananas, excédent de la fabrication des
tranches, trouverait sous forme de poudre un débouché
d’appoint.

- la grenadille, Passiflora edulis. A 'inverse des précédents,
ce fruit est peu connu en Europe. Il donne un jus rouge
ou orangé suivant les variétés, trés acide, mais d’'un arome
intense. Réduit en poudre, ce produit nouveau est suscep-
tible de retenir 'attention.

PREPARATION DU PRODUIT

La pulpe de banane mure contient 75 p. cent d humidite,
le jus d'ananas ou le jus de grenadille 84 a 86 p. cent. Il
serait couteux d’évaporer directement cetle quantite impor-
tante d’eau dans le four a micro-ondes. Mais si 'on précon-
centre la matiére premiére dans un évaporateur, une partie
importante des composés volatils sera éliminée. De plus, les
caractéristiques physiques des jus concentrés sont telles que
la déshydratation se poursuivra de fagon incompléte. Si 'on
veul obtenir un pruduil sec, friable, se réhydratant facile-
ment, il est nécessaire que la matiére premiére s'expanse
dans le four sous forme d’une mousse stable. Cette propriété
s'acquiert par adjonction au jus ou a la pite de fruit, de
maltodextrines ou de saccharose ; les maltodextrines ulili-
sées seules, apportent au produit un goul astringent désa-
gréable. Nos formulations sont done riches en saccharose.

CONDITIONS OPERATOIRES

Bloc d’alimentation :  différence de potentiel  4.600 V

intensité 0,720 mA
Magnétron : fréquence 2.450 MHz
Four : pression 6-8 torrs
vitesse du tapis 4.50 m/heu-
re
débit d’alimentation 3 kg/heure

température maximale
atteinte par le produit  45°C



Photo 1. Vue d’ensemble du four i micro-ondes (photo F. COLLARD, Levallois-

Perret)
Photo 2. Four & micro-ondes, vu de face. Rampe d’alimentation (photo IRAB).
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La préparation est injectée sur le tapis roulant ou elle se
dépose sur une épaisseur de quelques millimétres. Elle se
met rapidement a bouillonner, puis aprés avoir parcouru un
trajet de 80 em, elle commence a foisonner puis a s’expan-
ser jusqu'a remplir peu a peu les deux tiers de I'enceinte.
C’est une meringue desséchée que le couteau rdcleur fait
tomber a gros flocons dans le récipient prévu a cet usage.
Quand il est plein, on ferme le sas, on I'échange contre un
récipient vide et I'on ouvre le sas a nouveau. La puissance de
I'éjecto-vapeur et le volume du four sont suffisants pour
qu'il n'y ait pas de rupture de vide.

EXAMENS ANALYTIQUES

- Humidité résiduelle. Méthode Karl Fisher.

- Substances volatiles réductrices. Ces substances sont do-
sées apres distillation par réduction du mélange sulfo-
chromique en présence d’iodure de potassium et titrage en
retour de I'excés d'iode libérée, par I'hyposulfite de soude
N/100. Les résultats sont exprimés en mg d’éthanol par ml
de solution.

- Chromatographie en phase gazeuse des substances volatiles
Méthode des «Espaces de téte» : 5 ml de jus de fruit sont
introduits dans un flacon de 30 ml en verre, bouché par une
capsule en caoutchouc sertie d’'une bague en aluminium. Le
flacon est plongé au trois-quart dans un main-marie a 25°C.
Au bout de 45 minutes, 2 ml de 'atmosphére interne du
flacon sont prélevés a I'aide d’une seringue a gaz et injectés
dans le chromatographe.

Conditions opératoires.

Chromatographie GIRDEL 75

Gaz vecteur : azote débit 20 ml/mm

Température du four : 60°C

Température du bloc injecteur détecteur : 150°C

Colonne : acier inoxydable, longueur 3 m, diamétre exté-
rieur 3.18 mm (1/8 pouce)

Remplissage : carbowax 1540 a 15 p. cent sur chromosorb
W HMDS 60-80 mesh

Sensibilité : 2

Déroulement du papier : 1,27 cm/mn
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Solution étalon.

Solution aqueuse d'éthanol a 0,40 mg/ml
Identification par enrichissement

Expression des résultats.

Opérant toujours dans les mémes conditions, on désigne
par taux de rétention d’un composé volatil le rapport
multiplié par 100 de l'aire du pic correspondant a ce
constituant dans le chromatogramme de 'espace de téte de
la matiére premiére reconstituée a partir de la poudre, a
I’aire du pic homologue dans le chromatogramme de 'espace
de téte de la matiére premiére. Une analyse stalistique sur
10 taux de rétention ainsi mesurés a montré que les résultats
étaient significatifs a plus ou moins 15 p. cent.

RESULTATS

Jus d’ananas.

Les essais ont porté sur des jus frais obtenus par pression
des fruits au laboratoire et sur du jus pasteurisé industriel.
La composition qualitative de la fraction volatile du jus
d’ananas pasteurisé est différente de celle du jus frais. En
effet, les jus industriels proviennent des écarts de la fabrica-
tion des tranches ; en outre, la durée des manipulations
avant 'emboitage et la pasteurisation provoquent un accrois-
sement de la teneur en éthanol et en acétate d’éthyle.

Préparation de la matiére premiére :

Jus d’ananas essal A essai B
frais : 1 kg pasteurisé : 1 kg
saccharose 1kg 1 kg
maltodextrines 0.1 kg 0,1 kg
degré Brix 59,0 58,5
viscosité 80 cp 95 cp
Pulpes de bananes.

Les essais ont porté sur trois stades de maturilé comesti-
ble du fruit :

jaune a bout vert
jaune intégral
jaune tigré

stade 5 (Van Losecke)
stade 6
stade 7-8

TABLEAU 1 - Taux de rétention des composés volatils dans les poudres d’ananas.

Jus frais Jus pasteurisé
a b taux de rétention a b |taux de rétention
substances volatiles réductrices (mg/ml) | 022 0,15 68 0,54 | 0,31 57
acétate d’éthyle (mm2) 293 | 106 36 927 | 270 29
éthanol 541 227 42 3360 |1312 39
butyrate d’éthyle 520 | 233 45 - - -
caproate de méthyle 201 118 59 63 49 78

a : matiére premiére, jus sucré a 59°B
b : matiére premiére, reconstituée a partir de la poudre

Les composés volatils sont exprimés en unités de surface de aire délimitée par les pics du chromatogramme.
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Formulation : pulpe de banane I kg
saccharose 0.8 kg
mallodextrines 0,2 kg
pyrosulfite de soude 0,005 kg
TABLEAU 2 - Caractéristiques des pites de banane a

différentes maturites.

Stade de maturité
5 6 7-8
rapport poids pu]pm’pnids peau 1.6 2.0 2.3
extrait sec a I'étuve 220 | 230 24,5
extrail sec réfrm:lmnélriqut- 27,0 25,0 27.0
extrail sec rét'raclométrique de la
formulation 58 50 60
Jus de grenadilles.

La dessiccation du jus de grenadilles a été réalisée suivant
trois procédés différents afin de comparer leurs performan-
ces : l'atomisation, la lyophilisation et le séchage par micro-
ondes. La préparation de la matiére premiére n'est pas la
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méme pour chaque procédé. L’alomisation et la lyophilisa-
tion exigeni un produit moins chargé en extrail sec que le
séchage par micro-ondes.

Formulation du produit :

- dessiccation par atomisation ou par |vnphi|i.~:;tliun

jus de grenadilles 12,5 kg
maltodextrines 1.75 kg
degré Brix 282

- dessiccation par micro-ondes
jus de grenadilles 4,0 kg
saccharose 4,0 kg
degré Brix 59,0

Le passage des jus sucrés dans le four a micro-ondes
permet d’obtenir des poudres titrant entre 2,5 et 3,5 parts
d’humidité,

DISCUSSION DES RESULTATS

Le taux de rélention des composés volatils totaux, mesuré
par voie chimigue, dans les poudres micro-ondes, se situe
entre 57 pour I'ananas pasteurisé et 82 pour la grenadille,

TABLEAU 3 - Taux de rétention des composés volatils dans les poudres de bananes a différentes maturités.

stade de maturité

> sés volatils 2
composés volatils en mm 5 6 7.8

a b | taux de rétention | 4 b | taux de rétentionf 4 T: b | taux de rétention
acétate d'éthyle 1100 150 13 2400 140 6 8000 j 410 5.1
méthanol 350 | 120 35 200 260 90 180 | 180 100
éthanol 3300 | 1200 36 8000 | 1500 19 22195| 6238 28
acétate d'isobutyle 670 | 230 29 2300 | 280 12 6000 | 500 8.3
acétate n butyle 950 | 250 37 1190 | 480 40 4120 | 460 11,2
acétate disoamyle 1500 720 48 3500 77 22 7000 | 1080 15.5
n butanol 200 180 90 350 230 65 1590 | 410 20
alcool isoamyligue 700 | 400 a7 350 | 350 100 1870 | 690 37
alcool n amylique 970 550 57 500 500 100 2200 | 920 42

Les composés volatils sont exprimés en unités de surface des aires délimitées par les pies du chromatogramme.

a : maliére premiere

b : matiere premiere reconstituée & partir de la poudre.
Note : ces essais onl é1¢ réalisés avec un four ne comportant qu’une fenétre. Ouelques arcs se sont produits avec les pates 6 et 7-8.

TABLEAU 4 - Taux de rétention des composés volatils de la grenadille dans les jus réduits en poudre par différents procédés.

substances volatiles réductrices

(mg/ml)
acétate d’éthyle (mm2)
méthanol
éthanol

butyrate d'éthyle

Atomisation Lyophilisation Micro-ondes
a b | taux de rétention| a b | taux de rétention| a b taux de rétention
11.0 33,1 82,5
1155 33 29 1155] 272 235 950 295 31,15
751 112 150 75 - - 69 29 42.50
6622 443 6,7 6622 2185 328 5400 3078 57.00
2606 19 ¥ . 266 114 429 207 122 59,2

Les composés volatils sont exprimés en unités de surface de I'aire délimitée par le pic correspondant du chromatogramme.

a’

matiére premiere

b:

matiere premiére reconstituée a partir de la poudre.
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en passant par 68 pour ananas frais. Ce taux n'est que de
33 pour les poudres obtenues par lyophilisation et il ne
dépasse pas 11 pour les poudres atomisées. BERRY et
FROSHER (3) comparant la lyophilisation el le procédé
« FOAM-MAT>» font étal de taux de rétention de composés
volatils hydrosolubles se situant entre 19 et 28 pour la
Iyophilisation. Les auteurs précisent que le procédé « FOAM-
MAT3» est favorable & la rétention des composés liposolubles
comme le limonéne, alors que la lyophilisation convient
davantage a la rétention des composés hydrosolubles. Les
données de la littérature sur la rétention des composés
volatils dans les poudres atomisées sont trés variables selon
les adjuvants utilisés (1), (5).

Le taux de rélention augmente, a quelques exceptions
pres avee le poids moléculaire du composé volatil (tableaux
1.3 et 4). On pourrait interpréter cette observation en fai-
sant intervenir la tension de vapeur des composés et leur
volatilité par rapport a 'eau. Or, il est vérifié (4, 11, 12, 13)
que 'évaporation d’une solution sucrée, ¢’est-a-dire sa perte
en eau,ne saccompagne pas d’une perte ér{uivaleult: en com-
pusés plus volatils que I'eau. acétone, éthanol ou acétale
d'éthyle par exemple. MENTING et HOOGSTAD (8) ont
observé que si la concentration en eau de la phase liquide
s'abaisse, la diffusion des composés volatils y devient trés
lente ou, si 'on veul, la résistance aux transferts de masse
devient plus grande dans la phase liquide que dans la phase
gazeuse. De sorte que la perte d’un composé volatil, a
mesure que la déshydratation avance, dépend de moins en
moins de sa volatilité et de plus en plus de son coeflicient
de diffusion dans la phase liquide. Les mesures de MEN-
TING et col. (9) ont montré que les valeurs des coefficients
de diffusion pour les basses teneurs en humidité dans une
solution de maltodextrines dépendait en premier lieu du
diamétre moléculaire des composés concernés. Le coefficient
de diffusion est d’autant plus faible que le diamétre de la
molécule est plus grand. La molécule d’eau, dont le diamé-
tre est plus petit que celui de la plus petite des molécules
odorantes, diffuse donc beaucoup plus rapidement que les
autres molécules dans la phase liquide. Fn conséquence,
I'eau s’évapore plus rapidement que les molécules odorantes.

La formulation que nous avons retenue pour la dessicca-
tion par micro-ondes se révéle trés favorable & une bonne
rétention des composés volalils, La maliére premiére étant
sucrée a 59°B. La rétention des molécules odorantes est

importante dés le début du séchage.

Il faut tenir compte de la concentration en glucides de la
mati¢re premiére pour comparer objectivement le procédé
micro-ondes avee I'atomisation ou la lyophilisation. Nous
avons utilisé ces deux procédés avec un jus de grenadilles
additionné de maltodextrines en quantité égale a celle de la
matiére séche d’origine, doublant ainsi a peu prés le degré
Brix qui est passé a 28°B, mais cette concentration demeure
trés inférieure a celle qui a été retenue pour le séchage par
micro-ondes. Fn effet, atomisation exige de la matiere
premiére une fluidité telle que 'on ne peut choisir une
concentration plus élevée. D’autre part, cette concentration
ne peut pratiquement pas étre dépassée en lyophilisation
car la congélation dune solution plus chargée devient
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difficile. Les impératifs technologiques rendent ces deux
procédés de dessiccation moins favorables a une bonne
rétention des aromes que le procédé micro-ondes.

Il ne semble pas que le taux de rétention soit une cons-
tante pour un constituant donne. Prenons le cas de 'acélate
d’isoamyle de la banane. La concentration de ce conslituant
de la pulpe de bananes augmente avec la maturité du fruit.
Le tableau 5 montre que le taux de rétention de ce composé
diminue quand sa concentration augmente. Nous avons
noté que les conditions opératoires des essais 6 et 7-8 onl
été séveres. La poudre a été soumise a une certaine sur-
chauffe. Cependant cetle remarque se trouve vérifiée dans
le tableau 1 concernant le jus d’ananas, en comparant les
concentralions et les taux de rétention des composés du jus
frais avec ceux du jus pasteurisé. FLINK et KARREL ont
fait une observation analogue sur les produits lyophilisés

(7).

TABLEAU 5 - Taux de rétention de 'acétate d'isoamyle
aprés le séchage de pates de bananes de différentes maturités

maturité 5 6 7-8
aire du pic avanl dessiccation (mm2 1500 | 3500 7000
aire du pic aprés decciceation et
reconstitution (mm?2) 720 | 770 1080
taux de rétention 48 221155

Cas du méthanol.

La faible concentration du méthanol dans le fruit
favorise son taux de rétention dans les poudres. Mais la
petite taille de la molécule tend a le diminuer. En fail, nous
constatons que les poudres ayant subi une température
excessive au cours de leur fabrication renferment du métha-
nol en quantité anormalement élevée. Clest le cas du jus de
grenadille atomisé ou des poudres de bunanes 6 et 7-8
dessechées par micro-ondes avee les incidents que nous
avons signalés plus haut. Nous considérons le méthanol que
nous trouvons dans ces poudres comme un artéfact de
fabrication.

Le moussage.

La formation de mousse dans le four 4 micro-ondes est un
phénoméne indispensable a la bonne dessiccation du pro-
duit. Une formulation inadéquate, jus concentré par exem-
ple. inapte au moussage, conduit a l'obtention d'un produit
collant que I'on ne peut dessécher correctement. L'addition
de saccharose au jus de fruit favorise, comme nous avons
vu plus haut, une meilleure rétention des composés volatils,
maig aussi convient a la formation de la mousse el a sa sta-
bilisation. De plus, le saccharose réduit lhydroscopicité de
la poudre obtenue. D'apres |1 MOY (10) le temps de
séchage est proportionnel & la racine carrée du diamétre des
bulles de la masse expansée. On a done intérét a réaliser un
moussage a bulles trés petites pour accélérer opération.
[l serait possible d’améliorer les résultats que nous avons
obtenus en étudiant les conditions nécessaires a 'obtention
d’une mousse fine et homogéne ; ce qui n'était pas le cas
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au cours de nos essais.

CONCLUSION

Les résultats exposés confirment aptitude des micro-on-
des a la dessiccation sous vide des matiéres premiéres
odorantes et fragiles comme les jus de fruits.

La déshydratation est rapide car les micro-ondes péne-
trent et échauffent en profondeur la couche épaisse de
mousse qui se forme sous 'action conjuguée du vide et de
irradiation.

Elle est complete car les parties les plus humides absor-
bent préférenticllement les micro-ondes.
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Elle convient a une bonne rétention des composés vola-
tils done de lodeur, car elle saccommode d’une matiére
premiére a extrait sec élevé.

Elle n'exige pas un vide poussé, la déshydratation se
produisant sous vide de 5 a 10 torrs suffisant pour éviter un
échauffement exagéré du produit.

L'é¢tude critique des résullats conduit a des mises au poinl
supplémentaires qui permettront d'améliorer encore les
performances du prucédr’:,

On peut donc admettre que I'économie des moyens mis

en oeuvre el la qualité du produit obtenu compensent le
coil élevé de fonctionnement du four & micro-ondes.

Nous remercions tout particuliérement M. MENORET, Directeur de U'IRAB
et M. ARCHIERI, qui ont bien voulu mettre leur installation a notre disposition
et nous aider de leurs conseils. Nous remercions également M. J.P. RICHARD,
Chef de Service a 'ENSIA et M. R. MANGEOT, son adjoint, qui ont réalisé dans
leur laboratoire les essais de lyophilisation et d atomisation.
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