VI. CONCLUSION GÉNÉRALE

Le présent travail avait pour ambition de contribuer à l’amélioration des connaissances des propriétés physiques de l’inuline et, plus précisément celles de l’état solide. Nous nous sommes plus particulièrement attachés à rechercher des relations entre certaines conditions de production, propriétés physiques et propriétés technofonctionnelles. Concernant les procédés de production, l’attention a porté notamment sur les conditions de séchage par atomisation au sens large du terme. Parmi les propriétés physiques majeures des poudres, ce travail s’est attaché à la cristallinité de l’inuline. Elle a été caractérisée à la fois par diffraction des rayons X et par analyse calorimétrique différentielle. Ces techniques ont permis de définir un indice de cristallinité des poudres tout en mettant en évidence des poudres totalement amorphes ou cristallines avec la coexistence d’une phase amorphe. Il apparaît clairement que l’indice de cristallinité des poudres peut être modulé en fonction des deux paramètres testés: la température de la dispersion entrant dans la tour d’atomisation (Tdisp) et la température de l’air de séchage (Tin). L’indice de cristallinité diminue lorsque la Tdisp augmente. A partir de 90°C, toutes les poudres d’inuline sont amorphes. Dans une plus faible mesure, l’augmentation de la Tin induit également une diminution de l’indice de cristallinité. En utilisant une Tin de 230°C, il est possible d’obtenir une poudre amorphe avec une Tdisp plus faible (80°C par exemple). Ces résultats sont primordiaux pour les industries produisant des poudres alimentaires. En effet, il est bien connu (pour certains systèmes comme par exemple le lactose), que les propriétés amorphes ou cristallines conditionnent certaines technofonctionnalités telles que la solubilité ou la dispersibilité pour des systèmes poudre – eau en milieu fortement hydraté. Notons toutefois que certains aspects non abordés dans ce travail, principalement ceux liés à la densité, porosité, taille et à la forme des particules constituant la poudre, conditionnent également certaines propriétés. Cette thématique de recherche constituerait une suite logique au travail. 
Les poudres d’inuline présentant divers indices de cristallinité se caractérisent par des technofonctionnalités différentes et plus particulièrement en ce qui concerne leurs relations avec l’eau pour des systèmes en milieu faiblement hydratés. Afin de mettre en avant l’impact de la teneur en eau des poudres sur l’évolution de leurs propriétés physiques et technofonctionnelles, il a été jugé bon de se doter d’une méthode fiable du dosage de l’eau contenue dans l’inuline. Dans ce contexte, un aspect original du travail repose sur le développement d’une méthode de la quantification de l’eau totale par une amélioration de la technique Karl Fischer. Par rapport à d’autres techniques de mesure, elle présente notamment les avantages de fournir un dosage rapide, fiable et complet de l’eau contenue dans des systèmes amorphes et/ou cristallins. Cette méthodologie de travail est transposable à d’autres modèles d’études tels que les glucides. La méthodologie Karl Fischer développée a été exploitée dans ce travail pour mettre en évidence l’influence de l’eau sur l’évolution de certaines propriétés physiques des poudres en cours de stockage à diverses humidités relatives. Il en ressort qu’aux faibles humidités relatives de stockage, les inulines semi-cristallines sont plus hygroscopiques que leurs homologues amorphes, ce qui est en contradiction avec la littérature pour d’autres glucides. Une transition pseudo-polymorphique de l’inuline hémi-hydrate vers la forme mono-hydrate, observée par diffraction des rayons X, semble pouvoir expliquer ce phénomène particulier.
L’étude de l’influence des hauts taux d’humidités relatives (75% et plus) lors du stockage des poudres permet d’observer le phénomène de mottage, comportement très gênant pour leurs stockages et leurs formulations. Le phénomène a été observé pour les poudres amorphes et semi-cristallines. Cette recherche a également permis de comprendre et de prédire le mottage des poudres par le biais de l’étude de leur fraction amorphe. La transition vitreuse, et plus spécialement la température qui la caractérise (la Tg), a été un paramètre de choix pour l’explication de ce phénomène. La Tg est liée à la fraction amorphe du solide, mais n’est pas une valeur fixe car elle dépend de nombreux facteurs tels que le poids moléculaire ou la teneur en eau de la poudre. Dans cette étude, la teneur en eau est le facteur modifiant le plus significativement la Tg. Ce phénomène, appelé effet plastifiant de l’eau, engendre une diminution de la Tg lorsque la teneur en eau de la poudre augmente. Dès que la Tg devient inférieure à la température de stockage (20°C dans cette étude), les propriétés physiques et technofonctionnelles de l’inuline changent. Il en résulte donc un développement de la cristallinité et l’amorce du phénomène de mottage. Ce dernier peut plus particulièrement engendrer de grosses difficultés industrielles, notamment lors de la mise en œuvre ou lors de l’écoulement des poudres (stockées en silo par exemple). Dans ce contexte, la prédiction de la température de la transition vitreuse des poudres paraît primordiale car elle est un excellent indicateur du mottage. Notre travail a montré tout l’intérêt du développement du diagramme d’état de l’inuline, c'est-à-dire la combinaison d’une part entre la relation Tg – teneur en eau et d’autre part celle liant la teneur en eau et l’humidité relative de conditionnement. Ce diagramme est un outil précieux pour déterminer les conditions pour lesquelles la poudre restera stable et celles qui risquent de l’altérer et de modifier ses propriétés technofonctionnelles. Cette méthodologie de travail, déjà abordée pour des systèmes d’études très largement étudiés (lactose, lait), pourrait être transposable à de nombreux systèmes à l’état pulvérulent. 
Bien que toutes les poudres d’inuline de cette étude soient sujettes au phénomène de mottage, cette thèse de doctorat a pour originalité de mettre en avant des différences comportementales significatives entre les poudres d’inuline d’indice de cristallinité variable. Les inulines semi-cristallines sont simplement agglomérées, tandis que les inulines amorphes sont complètement durcies. Dans ces conditions, les poudres semi-cristallines agglomérées sont très friables, ce qui permet de récupérer très facilement l’état de poudre initial. Par contre, les inulines amorphes nécessitent un broyage intense pour obtenir un état ressemblant à de la poudre, mais certaines propriétés technofonctionnelles telles que la solubilité ou la mouillabilité ont sans nul doute été altérées. Cette étude peut avoir des répercussions applicatives importantes dans le cadre de la production, notamment pour les sociétés désireuses de concevoir des poudres résistantes à la prise en masse. C’est, par exemple, le cas particulier des poudres qui sont produites et/ou exportées vers des pays chauds et humides, conditions environnementales favorisant le mottage. Ainsi, cette recherche de base sur la relation entre certaines conditions de production, propriétés physiques et propriétés technofonctionnelles des poudres, engendre des répercussions directes dans le secteur industriel. Une continuité logique et réfléchie à ce travail serait l’approfondissement des connaissances de l’état et de la migration de l’eau contenue dans les poudres lors du conditionnement. Les aspects liés au volume du conditionnement (en sachet ou silo), mais également à la température, constitueraient des thématiques de recherche capitales.
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