III. OJECTIFS ET STRATÉGIE EXPÉRIMENTALE

L’objectif de cette recherche doctorale vise à approfondir les connaissances des propriétés physiques de l’inuline à l’état solide. Plus particulièrement, le comportement au stockage de l’inuline à l’état de poudre a été investigué, et ce, en relation avec des traitements de séchage par atomisation. Cette approche est motivée par l’importance pratique de la maîtrise de l’état des poudres en industrie agro-alimentaire lors de leurs productions, stockages et utilisations dans des conditions optimales. La stratégie expérimentale adoptée est présentée de façon synoptique à la figure 18. 
La première étape de ce travail a été de concevoir des poudres d’inuline dans des conditions maîtrisées de production par atomisation. Cette phase s’est effectuée à l’échelle pilote afin d’intégrer les principales contraintes liées au procédé de fabrication industrielle de la poudre d’inuline. Les conditions de la dispersion et du séchage sont supposées avoir une répercussion sur les propriétés de l’état solide de l’inuline, et plus particulièrement sur l’état amorphe et cristallin de la poudre. Pour cette raison, une inuline commerciale semi-cristalline (Fibruline( XL) est sélectionnée, dispersée dans de l’eau distillée, puis séchée par atomisation dans des conditions judicieusement choisies, conduisant à des poudres de différentes cristallinités. Pour étudier les propriétés des poudres, diverses méthodes de caractérisation physique, telles que l’analyse calorimétrique différentielle et la diffraction des rayons X, ont été utilisées.
Une seconde étape vise à déterminer l’impact de la cristallinité de la poudre sur sa stabilité vis-à-vis de sa teneur en eau. A cet égard, il a tout d’abord été jugé opportun de se doter d’une méthode de dosage de l’eau totale basée sur une amélioration de la technique Karl Fischer traditionnelle. Pour estimer l’influence de l’état de l’eau sur les propriétés des poudres, les isothermes de sorption sont établies. L’impact de l’eau sur la Tg ou la cristallinité est investigué en utilisant les mêmes outils analytiques ayant servi à caractériser les inulines à la sortie de la tour d’atomisation pilote. Ainsi, l’évolution dans des conditions contrôlées d’humidité relative a permis de déterminer les propriétés physiques des poudres en relation avec les isothermes de sorption établies. Les aspects liés à l’écoulement des poudres ont été abordés de façon très fine notamment par la mise en relation de comportements macroscopiques tels que le mottage avec des observations par microscopie électronique.
1. Conception de poudres d’inuline par atomisation pilote
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X: 
Détermination du profil thermique (MDSC
) et de la cristallinité (WAXS
);
X: 
Détermination du profil thermique (MDSC), de la cristallinité (WAXS) et de la morphologie (ESEM
);
X: 
Détermination du profil thermique (MDSC), de la cristallinité (WAXS) et de la morphologie (ESEM).

Poudres utilisées pour l’établissement des isothermes de sorption car elles présentent des propriétés physiques extrêmes, notamment en ce qui concerne l’indice de cristallinité.


2. Impact de la cristallinité sur la stabilité des poudres vis-à-vis de la teneur en eau
Etablissement des isothermes de sorption (relation teneur en eau – RHE
):
· Développement d’une méthode de dosage de l’eau totale par Karl Fischer;
· Modélisation des données expérimentales selon le modèle GAB.
	
	HRE (%)
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	95/230
	X
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	X
	X
	X


X: 
Détermination du profil thermique et de la Tg (MDSC), de la cristallinité (WAXS), de l’aw (hygrométrie) et de la teneur en eau (Karl Fischer) après une semaine de conditionnement;
X: 
Détermination de la composition chimique de l’inuline (HPAEC-PAD), du profil thermique et de la Tg (MDSC), de la cristallinité (WAXS), de la morphologie des particules (ESEM), de l’activité de l’eau (hygrométrie) et de la teneur en eau (Karl Fischer) après une semaine de conditionnement;
X: 
Etude à différents temps de conditionnement, de l’évolution du profil thermique et de la Tg (MDSC), de la cristallinité (WAXS), de la teneur en eau (Karl Fischer) et du comportement de la poudre (stéréomicroscope). Etude permettant de comprendre les phénomènes dynamiques impliqués dans les changements de propriétés et de comportement au stockage des poudres amorphes.
Fig. 18: Stratégie expérimentale adoptée tout au long de ce travail.
� Tdisp: Température de la dispersion de la Fibruline( XL.


�  Tin: Température de l’air à l’entrée de la tour d’atomisation (°C).


� MDSC: Modulated differential scanning calorimetry, analyse calorimetrique differentielle en mode modulé.


� WAXS: Wide angle x-ray scattering, diffraction des rayons x de poudre.


� ESEM: Environmental scanning electron microscopy, microscopie électronique en mode environnemental.


� RHE: Relative humidity at equilibrium, humidité relative à l’équilibre.
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