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Notre Revue s'installe dans son nouveau for-
mat puisque vous étes en possession du 2¢m
dossier thématique, celui-ci étant consacré
aux capteurs en Industrie Laitiére, sujet vaste
et en perpétuelle évolution.

Sujet vaste car il concerne de nombreux outils,
certains en place depuis longtemps (mesure
de température, poids, débit, conductivité,
pH,...). Mais aussi sujet en évolution constante
pour intégrer les mutations techniques que
nous vivons tant par les technologies mises
en ceuvre (électronique embarquée, réseaux
informatiques, ...) que par I'objet de la mesure
(optique, texture, composé chimique, couple
redox, ...).

Le sujet est si vaste que nous pourrions étre
amené a le compléter par un futur dossier,
mais il y a bien d’autres sujets qui peuvent
vous intéresser.

Le 1° dossier thématique paru en décembre
2016 a regu un bon accueil et vous avez été
nombreux a nous témoigner vos encourage-
ments. Nous espérons que ce 2°™ dossier
recevra autant d’intérét de votre part et vous
apportera des informations utiles.

Nous restons bien entendu a votre écoute
pour améliorer notre publication et la rendre
encore plus intéressante par sa forme et les
sujets abordés.

Bonne lecture a tous.

Didier JOUBERT
Président ANFOPEIL
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I NTRODUCTION BrunoVOLLE, Chargé d'application R&D, Systéme analytique et biotechnologie,

VERS UNE INDUSTRIE
« INTEGREE »

Lindustrie  alimentaire est aujourd’hui
confrontée a des changements significa-
tifs pour faire face, non seulement, aux
demandes et besoins des consommateurs,
mais aussi a I'évolution des contraintes lé-
gislatives. En dépit des préoccupations en
matiére de santé et de sécurité alimentaire,
exacerbé par les crises traversées entre la
fin du XXé™ et le début du XXI*™ siécle, le
consommateur aspire a une diversité tou-
jours plus grande de produits alimentaires
avec des exigences de qualité affirmées ['].

De plus, face a une demande croissante
de tragabilité des produits alimentaires, les
exigences légales accroissent la pression
pour développer des systémes de tragabi-
lité standardisés. De la matiére premiére a
la distribution, de plus en plus d'informa-

ENIL Mamirolle

tions doivent étre rassemblées et mises
a disposition du public, instituant ainsi un
systeme de tragabilité a chaque étape de
la durée de vie du produit, « de la ferme a
la fourchette » [27].

Soumis a divers risques pendant la pro-
duction, le transport et le stockage, la qua-
lité d’'une matiére premiére ou d’'un produit
transformé évolue. La maitrise des étapes
du cycle de vie, des matiéres premiéres,
des produits en cours de transformation et
des produits finis, constitue, en terme d'as-
surance de la qualité, un atout significatif
pour satisfaire les demandes des clients,
assurer la rentabilité et la pérennité de I'en-
treprise et créer un point de differenciation
concurrentiel.

La mise en adéquation de ces objectifs
« technico-commerciaux » suppose Ssou-
vent un contrle automatisé et efficace
de toutes ces opérations. Ce suivi devrait
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permettre I'acquisition de données sur tout
élément susceptible d’avoir un impact si-
gnificatif sur la transformation (voir articles
p11 et 14), la stabilité du produit final ou
son altération via un développement micro-
bien ou une oxydation biochimique (rancis-
sement). Un contrle étroit est nécessaire
pour la surveillance de ces parametres
quiils soient quantitatifs (débit, volume,
pesée....) pour l'organisation des flux de
matieres et les calculs de rendement ou
qualitatifs (composition, activité de I'eau,
température, pH...) pour la détermination
des qualités nutritionnelles et sanitaires. |l
en découle une meilleure connaissance du
déroulé technologique comme de I'état du
produit aux différentes étapes du procédé.
Cette démarche doit également permettre
la détection de faiblesse et 'optimisation
de lensemble. Bien évidemment, elle
s'étend également au contrdle des procé-
dures de nettoyage en place, voire a la sur-
veillance des effluents, et permet de qua-
lifier 'hygiéne des installations et I'impact
environnemental.

Le mode de production continue soutenu
par I'automatisation, s'instaurant en lieu et
place du traitement par lots, nécessite donc
des boucles de rétroaction étroites basées
sur des méthodes de surveillance en ligne
ou, a défaut, sur des techniques rapides en
ligne pour éviter le retraitement onéreux ou
I'élimination d'une quantité considérable
de matiéres alimentaires ne répondant pas
aux exigences sanitaires et législatives.
(voir article p3)

Vue d'ensemble des mesures effectuées sur un
telier de transformation fromagére.

Emplacement et liste non exhaustifs
O Mesure de niveau
@ Mesure de température
© Mesure de pression
@ Mesure de débit
© Contréle de vanne
© Analyses

1. Désaérateur

2, Refroidisseur

3. Pompe

4. Echangeur thermique 2 plaques
5. Régulateur thermique

6. Homogénéisateur

7. Séparateur centrifuge

8. Régulateur thermique

9, Ferments

10. Présure

11. Cuve

12. Table de moulage / Presse
13. Tank & sérum
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DES CONDITIONS D’UTILISATION
DIFFICILES

Cependant, ['utilisation de capteurs en
industrie alimentaire est confrontée a des
difficultés liées a la complexité et la variabi-
lité des matrices alimentaires et des procé-
dés ainsi qu'aux normes d’hygiéne strictes
associées a des procédures de nettoyage
en place « hostiles » pour les instruments
de mesure. (voir article p6)

La complexité des matieres alimentaires
s'exprime tant dans leur composition
chimique que dans leur structure physique.
En effet, les phases gazeuses, liquides et
solides peuvent coexister, chaque phase
incorporant de  nombreux composés
chimiques différents. Les mélanges en ré-
sultant peuvent étre homogénes avec une
phase finement dispersée dans une autre,
ou hétérogenes et constitués de phases
bien séparées.

De plus, des facteurs tels que la saison,
le terroir, 'espéce animale ou végétale, la
présence d’enzymes actives et de flores
microbiennes endogenes, les conditions
de collecte et de stockage influenceront la
composition et les propriétés des matieres
premieres.

Les sondes de mesure en ligne, en contact
avec la matrice alimentaire, ne doivent pas
présenter d’anfractuosités susceptibles de
permettre une colonisation microbienne.
La surface du capteur doit également étre
résistante aux procédures de nettoyage
en place. De plus, tout risque de contami-
nation des aliments qu’elle soit de nature
chimique par des réactifs du capteur ou
physique par des corps étrangers (des
fragments de verre ou de métal) doit étre
écartée.

FIABILITE ET SECURITE

Ainsi, les caractéristiques du capteur

« idéal », doivent répondre @ un certain
nombre de besoins, du point de vue du res-
ponsable d’atelier. Il doit, en premier lieu,
étre précis, fiable et peu colteux. Il doit
se conformer aux fondamentaux de sécu-
rité sanitaire instaurés en industrie agroa-
limentaire. Les opérations de maintenance
a réaliser sur linstrument (étalonnage,
remplacement,...) doivent étre simples. De
plus, il doit résister aux conditions dras-
tiques (température, humidité, pH, déter-
gence...) des procédés de fabrication et du
nettoyage en place.

LES CAPTEURS

Ainsi, de nombreux capteurs et instruments
ont été développés pour l'industrie alimen-
taire.

Les efforts des fournisseurs se sont por-
tés sur le développement d’'une gamme
d’instruments de mesure souvent issus du
transfert de technologie d'autres secteurs
industriels ou du secteur médical. Ainsi,
ces capteurs, devenus plus polyvalents,
peuvent étre utilisés, de maniére fiable, a
une large gamme d'aliments et de situa-
tions industrielles.

DES PERSPECTIVES
INNOVANTES

Les développements futurs (voir articles
p8 et 19) sont en synergie avec I'évolu-
tion des technologies de l'instrumentation
de mesure (biocapteurs [*%], capteur en
proche infra rouge NIR [f]), des technolo-
gies de transfert d'informations (capteurs
sans fil, identification de radio fréquence
RFID ['] ), des technologies de stockage
ou de traitement des données, et des bio-
technologies (biologie de synthése [¥] ). Les
nouvelles méthodes de suivi qui pourraient
voir le jour dans le domaine de l'industrie
alimentaire devraient également s’appuyer
sur le développement de modéles mathé-
matiques ou informatiques (Artificial Neu-
ral Network ANN [*"]) issus de I'étude de
phénomenes biologiques ou métaboliques
impliqués dans une étape de transforma-
tion (ex : production d'acide lactique et
acidification). La modélisation de ces phé-
noménes microbiologiques, biochimiques
et physico-chimiques en découlant devrait
donc permettre d’optimiser une étape de
transformation débouchant sur des prises
de décision a visée technologique : la
prédiction du temps d’acidification en pro-
duction fromagére [°], la modélisation des
phénomenes de transfert de masse dans le
cadre du salage des fromages ['%], la modé-
lisation de la phase d'affinage ["'], 'estima-
tion de la durée de conservation [2]...

Les applications nombreuses et variées
ne devraient pas manquer. A I'heure ou
un nouveau modéle technico-économique
émerge [13], soutenu par une réorganisa-
tion industrielle basée sur le concept de
lindustrie 4.0 (smart industry) [14] avec
lintégration des procédés par le biais des
applications des technologies d’information
et de communication, et des objets connec-
tés (Internet of Things loT [15]), lindustrie
agroalimentaire sera sans doute amenée

[
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a adapter le pilotage des procédés et de
I'assurance qualité pour profiter pleinement
de ce potentiel technologique.
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LLA MESURE EN LIGNE DANS LES PROCEDES

AGROALIMENTAIRES

UNE EVOLUTION VERS LA QUALITE DES PRODUITS.

Fabriquer des produits de qualité réguliere
a partir de matieres premiéres biologiques,
par définition variables dans leurs carac-
téristiques, demande une grande maitrise
des procédés. La mesure par les capteurs
a été dans un premier temps dévolue a la
conduite de procédés, par le controle de
paramétres technologiques (température,
débit, pH, pression ...). La mesure s'est
orientée ensuite progressivement vers la
caractérisation de la matiere, et la qualité
des produits. Les analyses qui se faisaient
au laboratoire tendent a se déplacer vers
les procédés, avec des outils en ligne ou
en temps réel. Cette évolution répondant a
des enjeux fondamentaux, est permise par
un important progrés technologique. Les
contraintes sont également de plus en plus
fortes face a I'évolution de la réglementa-
tion et a la demande des consommateurs.

DES ENJEUX MAJEURS

La mesure en ligne vise principalement a
accroitre la productivité, tout en réduisant
les pertes matiéres. Face a I'évolution de
la réglementation, il convient également de
réduire les risques sanitaires et contribuer
a la tracabilité.

Les grandeurs mesurées ont été dans un
premier temps des grandeurs telles que
la température, le débit, la pression, le
niveau... Ces mesures, qui peuvent éire
intégrées dans une ou plusieurs boucles
de régulation, servent le plus souvent au
contréle des paramétres technologiques
dans le fonctionnement des équipements
ou des opérations unitaires.

La mesure la plus répandue dans l'indus-
trie, en particulier en agroalimentaire, est
sans conteste la mesure de température.
Les points de mesure par site peuvent
étre trés nombreux. Bien que basées sur
des principes simples et parfaitement mai-
trisés, il existe une multitude de solutions
techniques.

Une attention particuliere est portée au
choix de la sonde en fonction de la mesure
a effectuer, de son environnement et des
enjeux réglementaires ou technologiques.
C'est ainsi que s’est généralisée I'utilisa-
tion de sondes thermorésistantes de type
Pt100 dans les procédés de pasteurisation,
pour lesquels la maitrise de la température
nécessite un contréle continu et précis, afin
de garantir l'innocuité des produits et leur
bonne conservation.

VERS LA MAITRISE DE LA
MATIERE

L'évolution de la mesure en ligne s’est
orientée plus particuliérement vers la ca-
ractérisation de la matiére ou des produits
telles que la mesure de la densité, de la vis-
cosité, ou de la teneur en eau. Ceci répond
a un enjeu majeur de I'agroalimentaire :
élaborer des produits constants a partir de
matiéres premiéres qui ne le sont pas dans
leurs caractéristiques biochimiques.

La mesure de la viscosité est un exemple
concret de cette évolution de la mesure en
ligne. Développée depuis de nombreuses
années avec des appareils de laboratoire
performants et sophistiqués, son transfert
au niveau des procédés s'est faite en deux
phases.

Ce transfert de la technologie de labora-
toire vers les prodécés n’a pas dans un
premier temps été performant en raison
des principes de mesure des méthodes
de référence peu adaptés a la mesure en
ligne.

Mais la demande croissante des industriels
pour un contrble précis de ce paramétre
directement sur le produit au sein du pro-
cédé, et pour des applications trés variées
a conduit au développement de solutions
techniques trés spécifiques.

Le nombre de fabricants s'est multiplié
avec autant de principe de mesure.

Jean-Louis BERNER, Enseignant, ENIL Mamirolle

La mesure de viscosité en ligne permet
désormais de controler en temps réel un
paramétre qui a une réelle influence sur
la transformation de la matiére, en particu-
lier dans les procédés mettant en jeu des
transferts de chaleur (pasteurisation, cuis-
son), et bien sir de s'assurer de la qualité
du produit fini.

Cette mesure s’est méme combinée avec
d’autres mesures comme dans le cas du
combiné débitmetre-viscosimétre Proline
Promass 1100 commercialisé par Endress-
Hauser.

lllustration 1. Combiné débit-
meétre-viscosimetre Proline Promass
1100 - Endress+Hauser (source
Endress+Hauser)

Un autre exemple trés caractéristique
du développement de la mesure en ligne
est illustré par les analyseurs dédiés a la
standardisation des laits. Ainsi la société
Krohne a mis sur le marché un analyseur
optique, I'Optiquad, basé sur la technologie
du spectrophotométre, et permettant de dé-
terminer les teneurs respectives en matiére
grasse, en matiere protéique, en lactose, et
en matiére seche du lait ou de ses dérivés.

lllustration 2. : Unité d’analyse OPTI-
QUAD-M. (Source Krohne)
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L'appareil utilise une technologie basée
sur une gamme de plusieurs longueurs
d'onde (de l'ultraviolet a linfra-rouge, en
passant par le visible et le proche infra-
rouge), et plusieurs modes de transmission
du signal lumineux. La mesure est réalisée
directement sur le flux de matiére gréace
a un hublot optique. Contrairement a la
démarche qui consiste & analyser au
laboratoire un échantillon prélevé sur la
matiére, cette nouvelle technologie permet
une mesure en temps réel et une correction
immédiate par une ou plusieurs boucles de
régulation, sans nécessiter de stockage
tampon.

Dans la mesure en ligne par
spectrophotométrie, celle dans le domaine
de l'infra-fouge reste la plus répandue, avec
diverses options selon la longueur d'onde
(IR-Infrared ou NIR-Near Infrared) d’une
part, et selon ['utilisation d’'un interférométre
d’autre part.

Cette derniere technologie est un
développement plus récent de la
spectrophotmétrie infra-rouge, qui devient
plus performante mais également plus
coliteuse. Cette évolution technologique est
permise en partie grace a la modélisation
des procédés et a la constitution de
bases de données collectées sur les
procédés. L'utilisation de cette technologie
nécessite cependant une mise au point
et des étalonnages plus importants, ainsi
qu’un certain niveau d’expertise tant pour
I'utilisation que pour la maintenance.
Parfois les capteurs en ligne ne sont tout
simplement pas disponibles pour certaines
mesures trés spécifiques. Une alternative
peut étre offerte par la mesure extractive
avec des appareils by-pass automatisés.
Ce qui correspond a un réel transfert d'une
chaine de mesure du laboratoire vers la
ligne de procédg, incluant 'échantillonnage,
et le prétraitement de trés petits volumes
d'échantillon.

Les analyseurs colorimétriques de la
gamme Liquiline System CA80 de Endress-
Hauser qui permettent de mesurer dans
I'eau des élément tels que I‘ammonium, le
fer, les phosphates sur les eaux en sortie de
traitement des eaux usées, mais également
les nitrites sur les eaux de process assurent
ainsi un contréle en continu des élements
indésirables.

.

lllustration 3. Analyseur d’ammonium
Liquiline system CA80 AM (Source
Endress+Hauser)

Lesoutils de mesure enligne se développent
également en sortie des procédés, comme
par exemple le turbidimétre Ciptec-M de la
société TTS-Ciptec, destiné au tri des eaux
blanches, en mesurant la concentration de
I'eau dans le lait, assurant une meilleure
gestion des pousses a I'eau.

lllustration 4. : Sonde de concentra-
tion CIPTEC-M (Source TTS-CIP-
TEC)

Les capteurs en ligne participent désormais
a de nouvelles fonctions telles que le
nettoyage en permettant la mesure de
I'encrassement des installations tels que
les tuyauteries, les échangeurs de chaleur,
développant de nouvelles perspectives
dans le domaine du nettoyage et de
I'optimisation des systéme NEP (nettoyage
en place).

L’HYGIENE, UNE CONTRAINTE
MAJEURE DANS LA
CONCEPTION DES CAPTEURS

Les solutions de mesure en ligne dans
l'agroalimentaire ne résistent pas a la
contrainte de I'hygiéne. Face au risque
hygiéne, la qualit¢ alimentaire des
matériaux utilisés doit étre respectée, et la
conception a partir d'inox 316L est devenue
un standard. La conception hygiénique
repose également de plus en plus souvent
sur une normalisation ou une certification
telle celle de 'EHEDG (European Hygienic
Engineering & Design Group) (GAVOYE &
ROSSI, 2017).

De plus les solutions affleurantes, voire
méme a travers un hublot pour les solutions
optiques, sont privilégiées, facilitant le
nettoyage des installations, et limitant le
risque de dégradation de I'outil de mesure.

L’EVOLUTION TECHNOLOGIQUE
SE POURSUIT

La réduction de la taille des capteurs est
une tendance générale, d'une part sous
l'effet de la demande des industriels, et
d’'autre part grace a la miniaturisation des
systémes électroniques. La compacité
des systémes de mesure en ligne est
également recherchée, principalement en
associant les parties de détection et celles
de traitement et transmission du signal au
sein d'un méme ensemble.

Enfin des fonctions intelligentes sont
développéesauseinmémedescapteurs, qui
présentent des fonctions d’autodiagnostic,
de détection des dérives d’étalonnage, et
de communication avec les systémes de
commande. La fonction de communication
est tout particulierement importante car elle
améliore considérablement I'intégration des
systémes de mesure dans l'architecture
des systemes automatisés.
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lllustration 5. : Le Computer-integrated manufacturing en automatisation des pro-
cédés
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INTEGRATION EN 1AA

Le secteur de [lindustrie alimentaire
représente un domaine particuliérement
exigeant pour ses acteurs et équipements.
Régi par des normes séveres, il est trés
demandeur de capteurs aptes a satisfaire
ses besoins en termes de nettoyabilité,
protection, sécuritt et automatisation
toujours plus poussée.

Les capteurs doivent étre adaptés a des
exigences qui peuvent étre trés différentes
selon les secteurs. Dans I'embouteillage,
par exemple, on mettra en avant les
aspects cadences et positionnement.
D'autres critéres prédominent dans les
sandwicheries, les chocolateries, les
fromageries, la fabrication de yaourts,
la découpe de la viande ou du poisson
(découpe au jet d'eau sous pression), les
silos (exigence de I'ATEX), les malteries
(environnement sévere, produits corrosifs).

ADAPTATION AUX CONTRAINTES
D’HYGIENE ET DE SECURITE
ALIMENTAIRE

Les capteurs entrant en contact avec les
produits doivent éviter tout risque de conta-
mination bactériologique et permettre un
nettoyage performant. On parlera de prin-
cipe de nettoyabilité dont les caractéris-
tiques dépendent des matériaux utilisés.
Les critéres pris en compte sont :

* Leur résistance mécanique, chimique
et thermique afin d'éviter fissures, ébré-
chures, trous.

* Leur nature non absorbante.

* Leur compatibilité au contact alimentaire

I faut également privilégier les surfaces
ayant des formes qui ne retiennent pas les
souillures et qui favorisent I'écoulement
des eaux résiduaires.

Dans le cas des sondes de température
(type Pt100) par exemple, les doigts de
gant sont en acier inoxydable AISI 316L
avec une rugosité Ra < 0,8 pym.

Une autre solution est d'empécher le
contact entre le produit et I'élément sen-
sible du capteur par I'utilisation d’'une mem-
brane de séparation, dans le cas d’une
mesure de pression.

—
| = T
-
y

Séparateur a membrane avec rac-
cord fileté pour manometre (source
internet)

Transmetteur de pression a mem-
brane (source internet)

Le choix du type de raccord permet éga-
lement d’apporter une innocuité a la pré-
sence du capteur.

Quatre standards alimentaires en inox :
le CLAMP, le SMS, le DIN et le MACON,
dédiés a 'industrie alimentaire.

Eric HOUSELLE, Enseignant, ENIL Mamirolle

|
|

] ‘.-" I‘.. \)’
I"; w A
& ==
Capteur de conductivitt avec raccord
clamp (source internet)

ADAPTATION AUX MILIEUX

L'environnement des process agroali-
mentaires est souvent sévére en terme
d’humidité, de température (vapeur, froid),
d’agression chimique liée aux produits de
nettoyage, de pression, de vibrations.

* L'utilisation de I'inox est bien sir évidente
pour supporter ces conditions sur le long
terme.

¢ Lindice de protection (IP) doit étre
choisi en tenant compte des conditions de
nettoyage. Un IP 69 peut étre nécessaire
dans le cas de nettoyage haute pression.

Cet indice concerne le boitier du capteur
mais également son connecteur électrique
dont la norme prescrite est de type M12.

Rappel : Lindice de protection d'un
matériel, plus généralement connu sous le
sigle « IP », permet de connaitre le niveau
de protection d'un matériel face a des
intrusions de corps solides et liquides.
Dans le cas d'un indice IP 67 par exemple,
le premier chiffre représente le pouvoir de
protection contre la poussiére et le second
le pouvoir de protection contre I'eau.
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Indice IP IP69 (K) IP66

30 secondes dans chacun des 4 coins

Durée du test (0°,30°, 60° et 90°)

3 minutes de chaque direction

Volume d'eau 14-16 litres /minute 100 litres/minute via une lance de @ 12,5

mm
Pression 8000-1kPa 100 kPa
Distance 10-15 cm 2,5-3 métres

Température de I'eau +(80+-5)°C

Pour atteindre ces objectifs, le choix des + La fiabilité : certains constructeurs
capteurs retiendra une attention particuliere  garantissent 10 ans la précision de leur
a des caractéristiques telles que : matériel en proposant une technologie de
mesure numérique qui supprime l'usure
¢ La précision : elle intervient et les dérives dans le temps. D'autres
directement sur la qualitt des produits intégrent un systéme d'autodiagnostic et
finis mais elle peut également améliorer  alertent en cas de dérives.
I'estimation des bilans matiéres (pour les

Connecteurs  type M12  (source  debitmétres par exemple). * Les frais d’entretien : On recherche
internet) Une précision de 0.1 % de I'étendue de la performance pour limiter les actions de
mesure est devenue un standard. maintenance ou d'étalonnage. Les suivis

des variations ou des dérives sont des

ADAPTATION AUX ENJEUX DE indicateurs importants pour les actions de
i + La rapidité : le temps de réaction du  maintenance. Il existe des solutions qui
PRODUCTIVITE capteur doit étre le plus court possible permettent de pré-étalonner en laboratoire

pour suivre les variations des grandeurs et en temps masqué des capteurs comme
Les process de l'industrie agroalimentaire physiques sans générer de temps de retard  des sondes de pH ou de conductivité par
ont de hautes exigences de qualité et de dans les systémes régulés. exemple.
performance économique. La concurrence
exige un accroissement permanent de
I'efficacité de la production et les capteurs
y jouent un r6le important.

Forum AgroVIP

Votre Instrumentation de Process

of-0| Le premier forum d’experts
. entierement dédié aux professionnels et étudiants de I’agroalimentaire

[ www.agro-vip.fr Endress +Hauser (%1

People for Process Automation
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QUELLES EVOLUTIONS, INNOVATIONS ET
PERSPECT'VES ? Laurence MARIBE, Chef de marché agroalimentaire,

Les industriels de I'agroalimentaire sont
de plus en plus challengés en termes de
rendements et productivité. Mais produire
plus ne doit pas se faire au détriment de la
qualité des produits.

Comment les capteurs en ligne peuvent-ils
les aider a réduire les colts et augmenter
la disponibilité des installations tout en ga-
rantissant une sécurité de process ?

COMMENT CONTROLER
LA QUALITE DES PRODUITS
EN LIGNE ?

Il est nécessaire de surveiller certains para-
métres-clés afin de controler la qualité des
produits en cours de production. Il peut
s'agir de mesure de viscosité, de degré
Brix, pH, couleur ou densité. Ces analyses
sont, en général, réalisées en laboratoire
et il faut souvent attendre des heures pour
avoir les résultats. Par ailleurs, elle néces-
site parfois I'arrét du process pour prélever
des échantillons. Une alternative a cette
méthode contraignante et chronophage est
de réaliser une mesure en ligne.

Atitre d'exemple, il est possible de mesurer
le pH en ligne. On peut trouver deux types
de technologie sur le marché : électrode en
céramique sans verre ou électrode verre
rétractable.

Il existe également des technologies multi-
paramétre notamment sur les débitmétres
Coriolis massiques. Ces débitmétres
peuvent a la fois mesurer le débit mas-
sique, la température, la concen-
tration en degré Brix ou la visco-
sité. Cela permet de connaitre et vérifier
en temps réel les valeurs attendues et, si
besoin, de mettre en ceuvre des actions
correctives pour éviter de perdre un batch
entier. Les valeurs sont moins précises
qu'en laboratoire mais c'est souvent la
reproductibilité des mesures qui importe le
plus pour les industriels.

Endress+Hauser SAS

Dans un process contrdlé, la mesure de couleur ou de turbidité dans des liquides est
critique pour garantir la qualité du produit fini. Pour ces mesures, ce sont des technologies
optiques qui sont utilisées.

Le changement de couleur révéle des variations dans le process de fabrication : mélange
non conforme, surchauffe, dilution non adaptée, présence d'impuretés (distillation).

La turbidité est une mesure de solides en suspension, d’émulsions et de produits non
miscibles dans les fluides a faibles concentrations (0 a 200 FTU).

La surveillance de la turbidité d'un produit en cours de fabrication permet
d’en contréler la pureté, d'identifier le dysfonctionnement d'un filtre ou une fuite sur un
échangeur. Les capteurs optiques, par I'utilisation du principe de 'absorbance, permettent
également un gain de productivité important.

Cette mesure est typiquement utilisée pour les applications de pertes matieres.

En effet, pour les faibles concentrations, cette technologie est beaucoup plus précise que
la conductivité

T ¥y Y T 7TTTX

bbdddd
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| Turbidité
| =
|| Conductivite |

triage plus fin que la conductivite

100% eau

1
1
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: La turhidité permet de faire un
1
1
1
1
1
! 100% Lait / créme

Figure 1 : Optimisation pousse a l'eau - Séparation eau / creme ou lait (Source:
Endress+Hauser)

Cette mesure permet de détecter le départ de lait ou créme dans les égouts.

Certains débitmetres électromagnétiques disposent d'une mesure de conductivité
intégrée. En plagant le débitmétre en fin de ligne de production, on s'assure que la NEP est
bien passée partout.

C’est une méthode de validation économiquement intéressante car on s'affranchit d’ajouter un
point de mesure supplémentaire.

LE SANS FIL POUR UN GAIN DE TEMPS LORS DE LA CONFIGURATION DES
INSTRUMENTS

Lors de l'installation des capteurs, il est souvent fastidieux de les configurer. Les opérateurs sont
confrontés a différentes problématiques. Cela peut étre lié a la complexité du menu, a 'accessi-
bilité aux capteurs difficiles voire impossibles ou au nombre important de capteurs a configurer.
Les nouvelles technologies offrent a présent une solution qui permet de gagner du temps lors de
cette phase. A l'instar des Smartphones qui ont révolutionné la téléphonie, les innovations mises
en ceuvre dans les capteurs de mesure permettent un véritable saut de génération.

En effet, la configuration des appareils peut se faire désormais a distance via Bluetooth ou Wifi.
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Figure 2

€3 Bluetooth’

Figure 2 bis
Le principe du sans-fil se généralise de
plus en plus dans le domaine. A ce jour, on
retrouve cette fonctionnalité sur des cap-
teurs de niveau radar et sur les débitmétres
électromagnétiques et Coriolis.

Ces débitmetres sont équipés d’un serveur
web, chaque appareil possede sa propre
adresse IP. Les utilisateurs n'ont plus be-
soin d'outils spécifiques.

Plus de logiciel, plus de pockets...on se
connecte en Wifi avec un PC, une tablette
ou un Smartphone, on ouvre un navigateur
internet, on tape 'adresse IP du débitmétre
dans 'URL et on accéde a tous les para-
metres.

Pour les radars (Fig.3), ¢a fonctionne avec
le Bluetooth en ouvrant une application sur
le téléphone ou la tablette. Evidemment,
tout est sécurisé.

Figure 3 :

Radar FMR20 Endress+Hauser
dédié a la mesure de niveau

L’USINE DU FUTUR AVEC DES
CAPTEURS INTELLIGENTS
QUI COMMUNIQUENT VIA
L’ETHERNET INDUSTRIEL

Afin d’améliorer la sécurité de process et de
faciliter la maintenance prédictive, il existe
un systéme dauto surveillance intégré
dans les capteurs. Il s’agit de la technologie
Heartbeat (Fig. 4 et 5) qu'on trouve sur les
débitmetres Proline 300/500 et la plupart
des radars chez Endress+Hauser SAS.

leartbeat

Technalogy

%

Figure 4
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Technologie Heartbeat

Heartbeat Diagnostics

@ 2477

HéALAVS®

“Diagnostic permanent
du process et de I'appareil

Heartbeat Monitoring

Informations pour la maintenance
prédictive

Disponibilité accrue de l'installation et...

... process siirs.

Figure 5

Cette technologie permet d’exploiter une
installation de fagon économique et slire
tout au long de son cycle de vie en combi-
nant des fonctions de diagnostic, de Vvérifi-
cation et de surveillance :

* Des messages de diagnostic explicites
et normalisés avec des instructions opé-
ratoires claires facilitent une maintenance
économiquement rentable et orientée vers
I'état.

* L'autodiagnostic permanent de I'appareil
simplifie le fonctionnement slr avec des
cycles de vérification étendus.

¢ Le point de mesure peut étre vérifié et
documenté in-situ & tout moment.

* La vérification se fait sans démonter I'ap-
pareil ni interrompre le process. (Fig. 6)

Figure 6 : Vérification Heartbeat sur
un Promass F 100.

... optimisation du process et
de la stratégie de maintenance

* Le rapport de vérification généré automa

tiguement apporte les preuves requises par
les audits.

+ La fourniture des données de process et
d’'appareil facilite la reconnaissance des
tendances pour la maintenance prédictive.

La technologie Heartbeat permet de sim-
plifier et d’améliorer le controle de votre
point de mesure. De cette maniére, les
industriels peuvent étre assurés que leur
process se déroule de fagon fiable et sire.
Les efforts de vérification sont considéra-
blement réduits.

AUTRE AVANCEE
TECHNOLOGIQUE

De plus en plus de capteurs sont dotés du
bus de terrain Ethernet industriel avec au
choix soit le protocole Ethernet IP si
on possede des automates Schneider ou
Rockwell soit le protocole Profinet
pour les versions de chez Siemens.

Avec Iutilisation de I'Ethernet industriel,
lintégration est simplifiée. Les respon-
sables de maintenance peuvent accéder
facilement aux données de process, de sé-
curité et de maintenance. L'architecture du
réseau est simplifiée, les appareils de ter-
rain sont directement raccordés aux auto-
mates via de simples switchs avec un cable
Ethernet sans passer par des passerelles.
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Figure 7 : Exemple d’architecture avec PROFINET

Les avantages sont multiples : vitesse de transmission des données plus rapide, mise en ceuvre simple, plus de programmation nécessaire,
colts de cablage réduits, volume de données plus important, paramétrage depuis I'automate et possibilités de gérer les fonctionnalités avan-
cées d'un instrument. Par exemple, avec Heartbeat, il suffit de lancer la routine en un clic avec le serveur web de I'appareil depuis la salle de

controle.

DE NOUVELLES PERSPECTIVES
EN METROLOGIE

Pour des raisons de qualit¢ de produits
finis et de conformités réglementaire, il est
nécessaire de contréler périodiquement la
performance de mesure des instruments
critiques.

Il s’agit méme d’'une exigence du référentiel
IFS version 6, dans lequel le paragraphe
5.4.2 mentionne que « Tous les appareils
de mesure doivent étre vérifiés, ajustés et
étalonnés dans le cadre d'un systéme de
surveillance, a des fréquences spécifiées,
conformément a des normes/méthodes
définies et reconnues. Les résultats de ces
vérifications, ajustements et étalonnages
doivent étre documentés.»».

Le débit est un des parameétres les plus
importants dans le process, notamment au
niveau de la validation des pasteurisations.
C’est également le paramétre le plus difficile
a controler métrologiquement.

En effet, cela nécessite I'arrét de la produc-
tion, avec soit une méthode de mise en série
d’'un étalon soit le démontage et le retour du
matériel sur banc au laboratoire d’étalon-
nage.

Les prestations habituelles sont trés longues
a mettre en ceuvre et nécessitent l'interven-
tion sur le process. D'autres s'affranchissent
de linterruption du process (comme une
mesure contradictoire par ultrasons clamp-
on) mais au détriment de la performance
(incertitude de mesure 4 % vs 0,15 %).

Pour palier cette problématique, certains
prestataires se sont dotés d'un banc mobile
complétement autonome pour venir sur site.
Ce banc (Fig. 8) est équipé d'un réservoir
d’eau et des appareils étalon. L'appareil est
posé sur le banc, étalonné et réinstallé aus-
sitdt sur le process.

Avec ce type de banc, I'étalonnage sur
site se fait en un minimum de temps et de
contrainte. C'est un réel avantage pour les
industries agroalimentaires qui fonctionnent
toute I'année en continu.

Figure 8 : banc d’étalonnage mobile
autonome Endress+Hauser

Référence bibliographique : IFS Version 6
Janvier 2012, référentiel d’audit de la qualité
et de la sécurité des produits alimentaires
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UNITE MiXTE TECHNOLOGIQUE

FROM’CAPT

Stéphane GAVOYE, Chef de projet de 'TUMT FROM'CAPT, ACTALIA

« OUTILS DE MESURE POUR CARACTERISER

ET PILOTER LA TRANSFORMATION FROMAGERE»

L'Unité Mixte Technologique FROM'CAPT
a été labellisée par la Direction Générale
de I'Enseignement et de la Recherche
dépendante du ministere de I'Agriculture,
de I'Agroalimentaire et de la Forét par lettre
en date du 12 janvier 2017 pour la période
du 1¢" janvier 2017 au 31 décembre 2021.

Qu’esT au’une UNITE MixTE
TECHNOLOGIQUE ?

Les unités mixtes technologiques (UMT) sont
des partenariats promus par le ministére de
I'Agriculture, de I'Alimentation et de la Foret.

Ces partenariats visent & développer autour
d’'un théme de recherche des relations de
travail approfondies entre des organismes de
recherche publique ou des établissements
d’'enseignement supérieur et des instituts
techniques agricoles ou agroindustriels, en
cohérence avec les contrats d’'objectifs du ré-
seau des instituts techniques agricoles ou du
réseau des instituts techniques agroindus-
triels sous la coordination de 'ACTA (Asso-
ciation de Coordination Technique Agricole)
ou de I'ACTIA (Associaiton de Coordination
Technique pour I'Industrie Agro-alimentaire).

LE CONTEXTE LCUMT

FROM'CAPT

En 2016, 'ANIA (Association Nationale des
Industries Alimentaires) tenait sa conférence
de presse économique annuelle. Les princi-
paux messages de cette conférence sont les
suivants :

DE

* une érosion tendancielle de la compétitivité
depuis plusieurs années dans un contexte
de guerre des prix ;

* si la compétitivité des prix peine a se
redresser, les actions doivent permettre
d’améliorer la compétitivité hors prix. Cette
derniére s’appuie sur l'innovation et la qualité
des produits commercialisés.

L'industrie agroalimentaire fait preuve d'in-
novations. Toutefois, ces derniéres dans le
secteur alimentaire sont le plus souvent des
innovations marketing et organisationnelles.
Les innovations technologiques (produit ou
procédé) sont minoritaires.

La transformation laitiére est une des filiéres
la plus en difficulté dans le secteur agro-
alimentaire. Les exportations de produits
laitiers ont reculé de 139 millions d’euros
entre 2014 et 2015 (Source : CNIEL, 2016).
La transformation laitiere est également le
secteur qui consacre le moins de budget a
linnovation avec 2 % de son excédent brut
d’exploitation contre 20 % pour l'industrie
agroalimentaire hors artisanat commercial
(Source : ANIA, 2016).

Dans ce contexte, les capteurs et les sys-
temes d'analyse sont identifiés comme une
technologie clé par le ministére de I'écono-
mie, de l'industrie et du numérique dans son
document « TECHNOLOGIES CLES - Pré-
parer 'industrie du futur 2020 ».

LA THEmATIQUE DE L'UMT
FROM'CAPT

L'évolution des analyses s'est dirigée, ces
derniéres années, vers des outils plus fins,
plus rapides et plus fiables.

Plus fins, car dans une démarche d’amélio-
ration continue et d’'avancée des connais-
sances, les acteurs de la filiere laitiere ont
besoin de connaitre plus précisément la
composition des différentes matrices lai-
tiéres.

L'évolution des outils d'analyses permettent
alors d’améliorer la compréhension des mé-
canismes d'élaboration de la qualité finale
des fromages et donc de mieux maitriser
les procédés, de rechercher et d'identifier
des contaminants, de communiquer sur
des compositions en lien avec des aspects
santé ou de valorisation.

Plus rapides pour une meilleure réactivité
qui permettra de tendre vers une meilleure
orientation des matiéres premiéres ou en
cours de transformation, un meilleur pilotage
des procédés, des délais plus courts dans la
qualification et la libération des lots. L'obten-
tion d’analyses plus rapides est également
un pré-requis pour la migration des analyses
du laboratoire vers la production. Enfin des
analyses plus rapides ouvrent la possibilité
d’augmenter la fréquence des analyses et
de lever des verrous liés a la précision et a
lincertitude des résultats analytiques.

Plus fiables, car les enjeux qui reposent sur
les résultats analytiques sont importants. lls
engagent la responsabilité du transforma-
teur dans le cadre d’autocontréles visant
a valider la conformité des lots sortant de
I'entreprise. lls sont aussi la base des bilans
« matiéres » tenus par les entreprises per-
mettant de s’assurer de la rentabilité éco-
nomique du process mais également d’étre
la base des paiements entre fournisseurs et
clients.
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Innovations

Tirés par ces tendances, de nouveaux outils
analytiques se développent et parallélement
de nouvelles applications peuvent étre es-
pérées par utilisation directe ou par étude
des transferts possibles sur des besoins
identifiés. Grace au partenariat construit,
'UMT FROM'CAPT veut favoriser I'émer-
gence de nouveaux outils de mesure pour
caractériser et piloter la transformation fro-
mageére. Les projets viseront trois champs
d’application (Figure 1) :

* La qualité des laits;

* L'optimisation des procédés;

* La qualité des produits finis.

Qualité des laits

wv
c
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-
m
=
=
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<

non destructives, rapidite...)

Développement durable (économique, environnemental, sociétal)

Intégration d'outils
en ligne

Caractériser et piloter la transformation

fromagere

Optimisation des Qualité des produits
procédés finis

Figure 1 : Thématique et champs d’application de 'TUMT FROM’CAPT

LE PARTENARIAT

ACTALIA

Institut technique agro industriel issu de la
fusion d'Actilait et de 'ADRIA Normandie
avec pour cceur de métier les produits
laitiers et la sécurité des aliments. LUMT
s’appuiera sur les pdles de compétences
ACTALIA Produits laitiers et ACTALIA
Cécalait présents a Poligny.

=INRA

——  SCIENCE & IMPACT

Unité de Recherche en Technologie et Ana-
lyses Laitieres (URTAL). Les activités de
['unité ont pour finalité la maitrise de la qua-
lité des fromages, notamment au lait cru ou
d’Appellation d'Origine Protégée.

Franche Comié

. ENIL

Basangon Mamivrolla

ENILBIO

Peiligny

“ ISBA

ISBA, complexe d’enseignement agricole,
fédérant les 2 Ecoles Nationales d'Indus-
trie Laitiere de Bourgogne Franche-Comté
(ENIL de Besangon-Mamirolle et ENILBIO
de Poligny).

femto-st

MO BMESCIENCES &
TECHNOLOGIES

L'institut de recherche FEMTO-ST (Franche-
Comté Electronique Mécanique Thermique
et Optique — Sciences et Technologies,
UMR CNRS 6174) est une unité mixte de re-
cherche, née le 1er janvier 2004 de la fusion
de 5 laboratoires francs-comtois.

Le partenariat s'organise autour de trois
piliers :

* un lien étroit avec les acteurs de la filiére
laitiere renforcé par des compétences
en termes de recherche appliquée et de
développement. Ce pilier s'appuie sur
les équipes d’ACTALIA Produits laitiers,
ACTALIA Cecalait et de I'ISBA (ENIL
francomtoises) ;

* des compétences de recherches issues de
I'INRA, dont la finalité est la production de
connaissances scientifiques ;

+ des compétences dans le domaine des
micro-technologies et dans l'intégration de
nouvelles technologies au sein de dispositifs
de mesures et de suivi. Ces compétences
sont apportées par ['association avec
linstitut FEMTO-ST en tant que partenaire
associé.

En outre, ce nouveau partenariat permet
d’entrevoir la recherche de solutions
innovantes dans les outils de mesure
(Figure 2) :

+ de fagon ascendante (pull technology).
Le lien étroit ’ACTALIA et de I'ISBA avec
les professionnels de la filiere permettra
d’identifier des besoins qui  seront
approfondis et fraduits en cahiers des
charges afin d’étudier les possibilités de
développer de nouveaux outils de mesure
permettant de répondre directement
au besoin identifié ou de donner les
connaissances scientifiques nécessaires a
une meilleure compréhension ;

* de fagon descendante (push technology).
FEMTO-ST et ses partenaires développent
des technologies pour les secteurs du
médical, de 'automobile, de I'aéronautique,
de lindustrie chimique. Parmi I'ensemble
des outils et méthodes développés, des
transferts vers la transformation laitiére
pourront étre envisages.
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Les oBJectirs pE L'UMT
FROM'CAPT

p - ISBA .
I N?A ' ' d 5&_.._« » Les objectifs donnés a ce nouveau partena-

SCIENCE & IMPACT ACTALIA  ACTALIA cmo)  riat sont les suivants

Expertise fromagére

* identifier les besoins de la filiére fromagére

Stratégie pull Stratégie push et les outils analytiques pertinents pour y
technology technology répondre ;

* développer ou améliorer des outils analy-

tiques permettant I'acquisition de nouvelles

érnto'St connaissances relatives aux mécanismes
BENMESCIENCES & d'élaboration de la qualité des fromages ;

TECHNOLOGIES

- - - - . — - + développer ou améliorer des outils analy-
Expertise systémes intelligents (fonctionnalisation de matériaux, tiques permettant d’envisager un transfert

miniaturisation, microfluidique, capteurs acoustiques et optiques...) de ces derniers au sein des sites de trans-
formations en vue de I'optimisation des pro-

cédés de transformation et d’amélioration
Figure 2 : Partenariat et fonctionnement de TlUMT FROM’CAPT de la qualité des fromages ;

* valoriser les résultats via le transfert des
connaissances et des outils acquis, des pu-
blications scientifiques, de la vulgarisation
technique, I'élaboration de nouveaux outils
analytiques, le dépdt de brevets, voire la
contractualisation de licences d’exploitation.

Analyseurs
laitiers

e Analyseurs pour le lait, les poudres, le beurre et bien plus

e Optimisez votre process en ligne et au laboratoire
¢ Un design qui s’adapte a votre environnement: IP 65 et

résistant a I'eau @ Delta INSTRUMENTS
R a PerkinElmer company
www.perten.com/dairy DELTA INSTRUMENTS IS NOW A PART OF PERTEN INSTRUMENTS
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Suivi ET INTERET DE LA MESURE DU POTENTIEL
D’OXYDO-REDUCTION EN TRANSFORMATION
LAITIERE

Eric BEUVIER', URTAL, INRA, Poligny & Benoit PAYSANT.2: ACTALIA Produits laitiers, Poligny
"2 Partenaires de I'Unité Mixte Technologique « FROM'CAPT - Outils de mesure pour caractériser
et piloter la transformation fromagére »

INTRODUCTION

Le potentiel d'oxydoréduction, ou Eh, est
une grandeur thermodynamique qui peut
étre définie comme I'aptitude d’'un systéme
a capter ou a céder des électrons :
Soit la demi-réaction suivante :
Ox + né = Red

Au méme titre que le pH, le Eh est un
paramétre intrinséque a tous les milieux,
dés lors qu'ils contiennent une molécule
qui peut passer d’un état d'oxydation a un
autre. Alors que le pH en détermine les
caractéristiques acido-basiques, le Eh en
détermine les propriétés oxydoréductrices
(Aubert el al., 2002) :

¢ Un milieu oxydant est accepteur
d'électrons : Eh positif

* Un milieu réducteur
d’électrons : Eh négatif

est donneur

Alors que le potentiel d’oxydoréduction
peut affecter la croissance de microflores
d'intérét technologique, daltération et
potentiellement pathogénes (Beresford et
al., 2001 ; Cachon et al., 2015), et la flaveur
des fromages (Kristoffersen, 1985), il existe
peu d'études aujourd’hui qui prennent en
compte ce paramétre.

MESURE ET suivi bu
POTENTIEL REDOX DANS LES
MATRICES LAITIERES

Mesure et outils/sondes

Le potentiel d’oxydoréduction exprimé en
Volts (V) ou millivolts (mV), est donné par
I'équation de Nernst associant un Eh a un
couple rédox (Ox/Red) :

Eh = EO+ 2,3 RT/nF log ([Ox])/([red])

EO : Potentiel d'oxydoréduction du couple
redox (mV) dans des conditions standards
(P=1atm, T=298 K, pH =0, [Ox] = [Red]
=mol.L").

R : Constante des gaz parfaits (8.31 J.K".
mol")

T : Température absolue (K)

n : Nombre d’électrons mis en jeu

F : Constante de Faraday (96500 C.mol"")
[Ox] et [Red] : Concentration des formes
oxydées et réduites de I'espéce (mol.L")
Le Eh est exprimé par rapport a une
référence qui est I'électrode normale a
hydrogene. La mesure met en ceuvre deux
demi-piles : I'une de ces piles doit mettre
en ceuvre le couple de référence H/H, et
l'autre le systéme dont on veut mesurer le
potentiel. Les deux demi-piles sont en fait
constituées chacune d'un soluté et d’'une
électrode ; les solutés sont reliés entre eux
par un pont salin qui leur permet d’échanger
des ions et les électrodes sont reliées entre
elles par un circuit électrique sur lequel est
placé un voltmetre.

L'électrode de référence a hydrogene
est une électrode gaz ; pour des raisons
pratiques et techniques, elle n’est pas
utilisée. Cependant, la valeur du Eh
doit toujours étre exprimée par rapport
a [lélectrode a hydrogéne. Dans le
domaine alimentaire, les électrodes de
référence utilisées pour la mesure du Eh
sont identiques a celles utilisées comme
référence dans la mesure du pH, il s'agit de
I'électrode Argent/Chlorure et I'électrode au
Calomel. Ces deux électrodes ont un demi-
potentiel supérieur a celui de I'électrode a
hydrogene.

Le Eh mesuré par ces électrodes (Em) devra
donc toujours étre corrigé pour le rapporter
a l'électrode normale a hydrogéne. Pour
cela, on rajoute le potentiel standard de la
référence utilisée dans la pratique (Er) au
potentiel mesuré Em.

Eh =Em + Er

Eh : Potentiel redox par rapport a I'électrode
a hydrogeéne ;

Em : Potentiel redox mesuré par rapport a
I'électrode de référence ;

Er : Potentiel redox standard de I'électrode
de référence.

Le potentiel Er est fonction de la
température de mesure, du type d’électrode
de référence utilisée, de la nature et de la
concentration de la solution de remplissage
(Galster 1991, 2000).

L'électrode de référence Ag/AgCl est la plus
couramment utilisée car elle est dépourvue
de métaux lourds. Son potentiel standard
(Er) peut étre calculé par 'équation suivante
(pour Ag/AgCI (3M KCI))

Er(mV) =207 + 0.8 x (25— T)
t : température en °C

L'électrode de mesure agit comme un
accepteur ou un donneur d’électrons. Le
métal de I'électrode est constitué le plus
souvent d’'or ou de platine et peut étre de
formes différentes (pointe, disque, anneau).
Ces deux métaux présentent des potentiels
standards suffisamment élevés pour étre
inertes dans les milieux biologiques.

Dans les milieux biologiques, beaucoup de
réactions d’oxydoréduction font intervenir
des protons. Il est donc obligatoire de
prendre en compte le pH pour exprimer le
potentiel redox. Chaque mesure du Eh doit
étre accompagnée d’une mesure du pH. Le
concept Eh7 ou valeur du Eh & pH 7 a été
introduit pour éliminer l'influence du pH sur
la valeur du Eh.
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La valeur Eh7 est obtenue avec le calcul
suivant (Leistner et Mirna, 1959) :
Eh7 = Eh — [(7-pH) x a)]

Eh7 : Valeur du Eh corrigée a pH 7

pH : pH de la mesure

a : Coefficient déterminé expérimenta-
lement (mV/unité pH). Ce coefficient est
propre a chaque milieu.

Dans un milieu complexe comme le lait,
ou de nombreux couples redox sont en
présence, la relation entre le Eh et le pH
doit étre déterminée expérimentalement
(Jacob, 1970). Dans un lait stérilisé, cette
valeur de a varie de 38 (26 °C) a 40 mV
(42 °C) (Cachon et al., 2002 ; Abraham et
al., 2013).

Dans la pratique, la mesure du potentiel
d'oxydoréduction demande une grande
rigueur dans la mise en ceuvre des
électrodes et dans leur entretien, comme
décrit récemment par Abraham et al. (2013).

Différentes électrodes sont disponibles
dans le commerce comme le montre /a
figure 1 (Cachon et De Coninck,
2012).

1: Diamétre de 12 mm, a calotte de platine ;

2 : Diametre de 6 mm, a calotte de platine ;

3 et 4 : Diametre de 12 mm, a pointe de
platine ;

5 : Diamétre de 12 mm, a anneau de platine
6 : Diametre 12 mm, a disque de platine.

Les électrodes 5 et 6 sont des capteurs
multi-paramétres : redox, pH et température.

Ce sont des électrodes combinées le
plus souvent avec un corps en verre, de
diamétre entre 6 et 12 mm et de longueurs
variables, stérilisables ou non stérilisables.

Elles sont structurées de maniére identique
aux électrodes pH ; la seule différence
provient de I'électrode de mesure car la
membrane en verre, utilisée pour le pH est
remplacée par un métal pour la mesure du
redox. Ces électrodes ontgénéralementune
plage de mesure entre -2000 mV et +2000
mV. Les fabricants d'électrodes proposent
aujourd’hui  des électrodes combinées
redox/pH/température et  I'électronique
associée ; 'avantage est alors de recueillir
3 signaux différents sur un seul piquage.
Ainsi, on garantit une compensation
automatique de la température sur la
valeur du pH. Il est recommandé, pour ces
mesures, I'utilisation de cables blindés pour
éviter toute interférence, notamment dans
les environnements de production.

Potentiel d’oxydo-réduction
dans les matrices laitiéres

Lait

Le Eh du lait est compris généralement
entre +200 mV et +350 mV au pH de 6,6-
6,7 (McSweeney et al., 2010). Dans le lait
cru, le potentiel redox est régi par la quantité
d’oxygene dissout, en premier lieu, mais
également par un ensemble de molécules
naturellement présentes dans le lait telles
que l'acide ascorbique, la riboflavine, le
fer, le cuivre, les groupements thiols et
les composés phénoliques (Walstra et al.,

2006).

Produits laitiers transformés

Dans le fromage, le Eh est beaucoup
plus bas que dans le lait. Ainsi les valeurs
rapportées dans la littérature sont pour le
camembert de -259 mV a -350 mV (Aubert
et al, 2002) et de -300 mV a -360 mV
(Abraham et al., 2007), pour le cheddar de
-150 mV a — 200 mV (Green et Manning,
1982), de — 270 mV (Kristoffersen, 1967) et
de -118 mV a-126 mV (Topcu et al., 2008),
pour le comté de -156 mV (Aubert et al.,
2002), pour 'emmental de -270 mV a -300
mV (Langeveld et Galesloot, 1971).

Dans le cas du cheddar, la stabilisation de
la mesure du redox est longue, environ 48
heures, contrairement au camembert, entre
10 minutes et 1 heure (Abraham et al., 2007
; Topcu et al., 2008).

Cependant selon McSweeney et al.
(2010), cette mesure est plus rapide dans
le cheddar en introduisant des électrodes
miniatures dans le fromage durant le
moulage et le pressage.

Dans les yaourts, les valeurs de Eh
observées varient de -150mV a - 410 mV
selon les auteurs (Aubert et al., 2002 ; Dave
et Shah, 1997).

Comment moduler le Eh dans
les produits laitiers transformés

Quatre méthodes existent pour moduler
le Eh dans le domaine laitier et plus
généralement alimentaire.

* via les bactéries lactiques :

Au sein de la minifromagerie expérimentale
de 'INRA de Poligny, I'évolution du potentiel
d'oxydoréduction a été mesurée dans
différents types de fromages (figures 2 et
3), issus de technologies différentes, en
utilisant divers ferments lactiques, issus de
plusieurs fournisseurs (Paysant, 2013).

Figure 3 : Suivi du Eh sous presse
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Deux exemples de technologies utilisant du
lait pasteurisé sont donnés dans cet article
(figure 4) :

- fromage a pate pressée cuite utilisant
des ferments lactiques thermophiles
(souches de Streptococcus thermophilus,
Lactobacillus helveticus et Lactobacillus
delbrueckii subsp. lactis) ;

- fromage a pate pressée non cuite
utilisant des ferments lactiques mésophiles
(souches de Lactococcus lactis subsp.
lactis, Lactococcus lactis subsp. cremoris
et de Leuconostoc mesenteroides subsp.
mesenteroides).

ENT (mv)
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E M
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Figure 4 : Evolution du Eh7 et du pH lors de la fabrication d’un fromage a

pate pressée cuite (PPC) et d’'un fromage a pate pressée non cuite (PPNC) ;

Les résultats obtenus dans le cas de la
fabrication du fromage PPNC étaient
attendus, avec ['utilisation de lactocoques
tres réducteurs en tant que ferments
lactiques (Cachon et al., 2002 ; Brasca et
al., 2007). Michelon et al (2010) ont montré
qu’apres la consommation de 'oxygéne, les
thiols exofaciaux présents a la surface des
lactocoques, étaient fortement impliqués
dans la réduction du lait. En revanche,
les résultats obtenus en technologie PPC
n'étaient pas attendus dans la mesure ou
les bactéries lactiques thermophiles sont
connues pour étre faiblement réductrices
(Cachon et al., 2002 ; Brasca et al, 2007).

*Vialesgaz:
L'ajout de gaz, azote ou mélange
azote/hydrogéne  peut  étre  utilisé

avantageusement car sans action sur
les produits, pour modifier les conditions
d’'oxydoréduction dans des fromages
(Ledon et Ibarra, 2006) ou dans des yaourts
(Martin et al., 2010, 2011).
+ Via Tlajout
réductrices ou oxydantes :
L'ajout de molécules chimiques réductrices
ou oxydantes peut réduire ou augmenter
le Eh de fagon conséquente. En jouant sur
leur concentration, il est possible d’obtenir
différents niveaux d’oxydoréduction dans le
milieu concerné. Ainsi, Dave et Shah (1997)
ont utilisé différentes concentrations de cys-
téine (de 0 a 500 mg.L-1) et d’acide ascor-
bique (de 0 a 250 mg.kg-1) pour abaisser le
Eh d'un lait (jusqu'a -210/-220

de molécules

E = emprésurage ; M = Moulage

mV et -30/-100 mV, respectivement, pour
les concentrations les plus élevées) servant
a la fabrication de yaourts.

+ Via traitement thermique ou
électroréduction.
Lorsqu'un traitement thermique est appli-
qué au lait avant la transformation froma-
gére, la valeur du potentiel redox du lait va
diminuer d0 @ une baisse de la teneur en
oxygene et a l'apparition de groupements
thiols par dénaturation des protéines, ceci
en fonction de la sévérité du traitement
thermique (McSweeney et al., 2010).
L'électroréduction (traitement physique qui
consiste a réduire une solution aqueuse,
notamment le lait, en utilisant I'électrolyse)
diminue le Eh et la concentration en
oxygene dissous dans le lait (Bolduc et
al., 2006a). Mais ce procédé requiert une
optimisation car le Eh réduit ainsi obtenu
n’est pas stable dans le temps (observation
d’une remontée du Eh aprées quelques jours
de stockage au froid).

INTERET DU POTENTIEL
D’OXYDOREDUCTION EN
TRANSFORMATION LAITIERE

Arémes et texture des produits
laitiers
Le contrdle du Eh des fromages est primor-
dial car leurs caractéristiques aromatiques
sont étroitement liées a ce paramétre.

Ainsi, il a été montré par Green et Manning
(1982) et Kristoffersen (1985) qu'un
redox négatif était indispensable au bon
développement de la flaveur caractéristique
de certains produis laitiers fermentés
tels que les fromages via notamment la
production de composés thiols. De méme,
Urbach (1995) rapporte que des fromages
type cheddar de bonne qualité sensorielle
possedent un redox négatif et que ce
paramétre peut étre considéré comme un
indicateur de I'établissement des conditions
nécessaires a la formation des composés
d’'arémes.

Par ailleurs, des études ont montré que le Eh
pouvait avoir un fort impact sur la formation
de la flaveur par les bactéries lactiques
en modifiant des voies métaboliques.
Kieronczyk et al. (2006) ont par exemple
observé que des conditions réductrices
(-200mV) stimulaient la production d’acides
carboxyliques tels les acides isovalérique,
phenylacétique et  méthylpropionique
contribuant a l'arome d'un fromage trés
affiné.

Au contraire, les conditions oxydantes
(+300mV) favorisaient la  production
d’aldéhydes et de composés soufrés volatils
responsables d’ardmes malté, floral, fruité,
amende et chou. La production d’arbmes
souhaités semblent donc possible par le
biais du contréle du Eh dans le fromage.
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Par ailleurs en affinant des fromages sous
atmospheére réductrice (ajout d'un mélange
azote/hydrogéne), Ledon et Ibarra (2006)
ont amélioré leurs propriétés sensorielles
via notamment une production accrue
d’acides gras volatils.

Martin et al. (2011) ont modifié le Eh de
yaourts fabriqués avec du lait écrémé
grace a lutilisation de différents gaz :
air, azote, mélange azote/hydrogene.
Dans ces conditions, la biosynthése des
ardbmes par les bactéries lactiques du
yaourt (Streptococcus thermophilus et
Lacbacillus delbruekii subsp. bulgaricus)
variaient en fonction du Eh du milieu. Ainsi,
des conditions oxydantes étaient favorables
a la production d’acétaldéhyde, de sulfure
de diméthyle, et de dicétones (diacétyle et
pentane-2,3-dione), principaux composés
volatils odorants du yaourt, ce qui confirme
les résultats de Kieronczyk et al. (2006). Le
Eh du milieu influence donc la production
d’ardmes dans le yaourt en modifiant les
voies métaboliques de St. thermophilus et
Lb. delbrueckii SUbsp. bulgaricus.

De la méme maniére, Martin et al. (2010)
ont modifié les propriétés rhéologiques
de yaourts en les fabriquant dans des
conditions gazeuses différentes : air,
azote et mélange azote/hydrogene. Ainsi
des conditions réductrices obtenues avec
le mélange N./H, donnaient des yaourts
ayant une viscosité apparente plus faible
et ayant moins d’exsudation de lactosérum,
favorisée par une meilleure agrégation des
protéines.

Effet protecteur de probiotiques

Ebel et al. (2011) ont montré que des
laits fermentés dits probiotiques, fabriqués
avec des laits avec ajout d'azote et plus
particulierement avec un mélange azote
+ hydrogéne (Eh = - 300mV), étaient
caractérisés par une survie plus importante
de Bifidobacterium bifidum (+ 1,46 log)
durant le stockage au froid par rapport a
des laits fermentés fabriqués sans ajout
d'azote + hydrogeéne, ceci sans modifier
la survie de Streptococcus thermophilus
et Lactobacillus  delbrueckii  subsp.
bulgaricus. De méme, il a été observé
un impact positif d'un Eh négatif sur la
viabilité/survie de souches de probiotiques
(Bifidobacteria) conservé dans du lait
pasteurisé (Bolduc et al., 2006b).

Lutte contre les bactéries
potentiellement pathogénes

Staphylococcus aureus :

Des effets antagonistes d'une souche
de Lactococcus lactis étaient observés
sur la croissance de Staphylococcus
aureus dans une matrice fromagére
(6h aprés ensemencement), tout en
affectant la production d’entérotoxines.
Si la baisse de pH occasionnée par Lc.
lactis semblait partiellement responsable
de ces effets, d'autres facteurs comme
le potentiel d’oxydoréduction, seraient
impliqués (Cretenet et al., 2011). En effet,
les propriétés réductrices de Lc. lactis
interféraient avec la régulation du systéme
agr (accessory gene regulator) responsable
de la production d’entérotoxines chez S.
aureus (Nouaille et al., 2014). Par ailleurs,
il avait été précédemment observé que la
production d’entérotoxines par S. aureus
dans le lait était retardée par diminution du
potentiel redox (Lamprell, 2003).

Listeria monocytogenes :

Ignatova et al. (2010) ont montré une
influence du potentiel d’oxydoréduction
sur le temps de latence de Listeria
monocytogenes dans des conditions
réductrices et a pH 6,0.

CoNCLUSION

Le potentiel d'oxydo-réduction est un
paramétre  physicochimique  important
qui, avec le pH, la température et
l'activité de I'eau détermine les conditions
environnementales des produits laitiers
transformés. Aujourd’hui, nous disposons
d'une procédure de mesure qui permet
de mieux appréhender ce paramétre dans
les produits laitiers (Abraham et al, 2013),
méme si des améliorations des sondes
de mesure restent encore a apporter.
Ainsi  l'utilisation d'agents biologiques,
biochimiques ou de gaz réducteurs ou
oxydants apparait comme un levier innovant
pour contréler, améliorer la flaveur des
produits laitiers transformés ou de réduire,
voire d'inhiber la croissance et/ou I'activité
de microflores indésirables et ainsi limiter
I'emploi de conservateurs en lien avec la
demande des consommateurs.
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LES BIOCAPTEU Rs Bruno VOLLE, Chargé d’application R&D, Systéme analytique

et biotechnologie, ENIL Mamirolle

LES BIOCAPTEURS VERS
UNE MESURE SPECIFIQUE EN
MATRICE COMPLEXE

Proposés comme des outils analytiques
simples fournissant une information quan-
titative ou semi-quantitative, spécifique
d'un composé cible (analyte) présent dans
I'échantillon, les biocapteurs constituent un
groupe de capteurs chimiques, ou un maté-
riau biologique est utilisé comme biorécep-
teur [, Avec, chaque année, des milliers de
publications scientifiques consacrées a ce
sujet, la recherche appliquée sur les bio-
capteurs est en plein développement. Elle
couvre tout autant les applications médi-
cales (le glucométre a main pour les per-
sonnes diabétiques...) que les secteurs de
l'industrie, de I'environnement, de 'alimen-
tation, ou de la défense 3,
Fondamentalement basés sur un repérage
moléculaire, les biocapteurs sont des dis-
positifs extrémement spécifiques, congus
pour des applications rapides, portables et
présentant un codt globalement plus faible
que la mise en ceuvre d'analyses nécessi-
tant une main d’'oeuve qualifiée pour mobili-
ser des appareillages et/ou des procédures
complexes de traitement de ['échantillon.
Cet article mettra en lumiére quelques appli-
cations dans le domaine industriel qui nous
concerne 9 de la réception de la matiére
premiére et la préparation des laits a la libé-
ration des lots produits pour commercialisa-
tion.

Issu de la combinaison sophistiquée des
domaines de la microélectronique, de la
biotechnologie voire des nanotechnologies,
un biocapteur est une entité constituée
d'un élément biologique, le bio-récepteur,
intimement interfacé avec une structure
électronique, le transducteur (Figure 1).
Si I'élément biologique a pour fonction de
reconnaitre spécifiquement, au sein d'un
mélange complexe, I'analyte ciblé, compo-
sant de la matrice analysée, le transducteur,
quant a lui, est capable de transformer l'inte-
raction biologique entre le bio-récepteur et le
composé a quantifier en un signal électrique
exploitable.La spécificité des biocapteurs,
soutenue par une dualité de conception a
la fois biologique et électronique, permet
d’imaginer, sans trop de difficulté, I'optimi-
sation des configurations existantes les réa-
lisations potentielles ©, ciblées et multi-pa-
ramétres qui pourraient voir le jour avec de
tels concepts : détection rapide (voire quan-
tification) de flores pathogenes, d’allergénes
M, d'antibiotiques © ou d’'organismes généti-
quement modifiés, identification de souches
phagiques problématiques !, dosage de
métabolites d'intérét technologique ' (acide
lactique, composés aromatiques...).

UNE BIO=INTERACTION
SPECIFIQUE
Un élément biologique est responsable de

la spécificité du capteur a reconnaitre et/ou
transformer 'analyte ciblé ("],

=== TRANSDUCTEUR AMPLIFICATEUR
@
= i y, ... o—
'S 7] électro-chimique
= —g ﬁ' Ampérométrie o
as =) Potentiométric IS
§ = E Conductimétrie
@ ] @
3E° @ optique
- |
B Photométrie
2 Spectroscopie
o Réfractométrie (S.P.R.) | | TRAITEMENT
o DU SIGNAL
RN om
w3 : | |
E_ E_ thermique
3 i —
g = Figure 1 : Les différentes composantes d'un biocapteur.
[oa} £ 1. Acides nucléiques (Aptameéres), 2. Anticorps, 3. Récepteur (membranaire ou nu-

claaire), 4. Phages et virus, 5. Cellules entiére, 6. Enzymes

Pour jouer ce role, nous retrouverons :

* les enzymes dont la spécificité de subs-
trat et d’action n'est plus a démontrer;

* les anticorps spécifiques de I'antigéne
correspondant (et inversement);

* les acides nucléiques (ADN, ARN)
dont la spécificité repose sur la complémen-
tarité des bases azotées;

+ des récepteurs cellulaires dont l'inte-
raction spécifique avec un ligand induit, « in
vivo » une réponse cellulaire adaptée;

+ des fragments de phage impliqués
dans la reconnaissance spécifique de la cel-
lule cible & infecter;

+ des cellules entiéres ou encore des
coupes de tissus.

Il est possible de distinguer, sur la base
de ces bio-interactions spécifiques, deux
grands types de « bio-reconnaissance » et
donc autant de classes de biocapteurs ['2.
Les biocapteurs dits d'affinité biologique
ou de biocomplexation supposent une
interaction stérique (association) de I'ana-
lyte et de bio-récepteurs tels que les acides
nucléiques, les anticorps ou les récepteurs
cellulaires, membranaires ou nucléaires...
Les biocapteurs sont appelés biocapteurs
métaboliques si l'interaction entre I'analyte
et la part biologique du capteur conduit & une
transformation du composé cible et induit di-
rectement ou indirectement une modification
chimique de I'environnement utilisable par le
transducteur.

L'interaction biorécepteur/analyte conduit
donc a des modifications de nature physique
(influence des caractéristiques optiques ou
thermiques du milieu...) ou chimique (induc-
tion d’'une variation du pH ou du potentiel
d’'oxydoréduction...) du milieu analysé. Ces
modifications seront, a leur tour, converties
par l'intermédiaire d’un transducteur adapté
en signal électrique exploitable.

L'immobilisation du bio-récepteur sur le
transducteur fait appel a des procédés
chimiques ou physiques déja largement uti-
lisés dans le domaine des biotechnologies
notamment en ce qui concerne les enzymes
ou les cellules immobilisées. Cette fixation
peut étre assurée par adsorption en surface,
par réticulation ou par mise en place de liai-
sons covalentes. Il est également possible
de maintenir le bio-récepteur dans ou sur le
systeme en le piégeant dans un gel ou en le
retenant par une membrane.
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Figure 2 : Principe de la résonace plasmonique de surface. (A} Un faisceau de lumiére polari-
sée (-) frappe une interface entre deux milieux d'indices de réfraction différents, une partie de la
lumiére incidente est réfléchie (-) et 'autre partie est réfractée a travers la surface. (B) L'interaction
bio-récepteur/analyte a la surface du capteur augmente l'indice de réfraction du milieu et diminue
I'intensité du faisceau réfléchi. Cette variation en lien avec la quantité d'analyte peut étre mesurée
a travers I'enregistrement de variations d’angle de résonance (a1 et a2), I'*

La encore, des techniques novatrices ont
fait leur apparition. En effet, si le bio-ré-
cepteur est piégé a la surface de certain
support en court de polymérisation, puis
détruit lorsque la synthése du polymére est
effective, ce support conservera, alors, une
empreinte moléculaire du bio-récepteur,
morphologique et chimique permettant sa
fixation avec une grande spécificité.

Quoi qu'il en soit, limmobilisation doit per-
mettre, tout en assurant une fixation stable,
de conserver une activité optimale du bio-
élément, C'est a dire d’assurer la reconnais-
sance de 'élément cible. Plusieurs modes
d'immobilisation peuvent étre envisagés. Le
choix final dépendra de la nature de bio-
récepteur et du transducteur, des caractéris-
tiques de I'analyte et des conditions d'utilisa-
tion du biocapteur.

UNE DETECTION ET UNE
CONVERSION ADAPTEES

Le type de bio-reconnaissance et d'inte-
raction bio-récepteur/analyte mis en jeu
conditionne le type de transducteur utilisé,
assurant a la fois le role d'identification des
modifications du milieu et de conversion en
signal électrique exploitable. Cet exposé se
limitera aux types de transduction fréquem-
ment retrouvés dans les biocapteurs a desti-
nation de l'industrie agroalimentaire.

De nombreuses réactions consommant un
analyte produisent ou consomment des es-
peces chimiques chargées électriquement,
des ions ou des électrons. Les propriétés
électriques des solutions ainsi modifiées
sont utilisées comme parametre de mesure.
On parle alors de biocapteurs a transduc-
tion électrochimique. Dans cette catégorie
est donc retrouvé, le mode de transduction

le plus utilisé pour les biocapteurs méta-
boliques a enzyme, 'ampérométrie '3, lIs
mesurent l'intensité d'un courant électrique,
elle méme en relation avec la concentration
de 'espéce a doser.

Les biocapteurs potentiométriques [,
quant a eux, mesurent la différence de po-
tentiel entre une électrode en contact avec
la solution analysée et une électrode de
référence. La valeur mesurée est directe-
ment en lien, au regard de la loi de NERNST
avec la concentration (activité) de I'analyte.
Le dernier type de biocapteur a transduction
électrochimique abordé concerne les cap-
teurs conductimétriques. Les variations
des concentrations des espéces chimiques
chargées électriquement (consommation
ou production) entrainent un changement
mesurable de la conductivité globale.

Largement inspiré des techniques de pho-
tométrie classiquement développée dans
les techniques d’analyses classiques, les
méthodes de transduction optique déve-
loppées dans le cadre des biocapteurs font
appel aux propriétés de la lumiere. Il est
ainsi possible de mesurer :

* les quantités de lumiere monochroma-
tique, dans le domaine du visible ou de
['ultra-violet, transmises ou non suite a leur
passage dans la solution étudiée (transmit-
tance/absorbance);

* 'émission de signaux lumineux par me-
sure de fluorescence intrinseéque, carac-
téristique de l'analyte ou par fluorescence
exogene spécifique suite a I'utilisation de
marqueur moléculaire (sonde, substrat se-
condaire...);

* la chimio ou bio-luminescence, c'est a
dire la production de lumiére par certaines
réactions combinées en utilisant certains
réactifs chimiques (luminol) ou certaines
enzymes intégrées telles que la luciférase,

retrouvée chez le ver luisant;

* la résonance plasmonique de surface
SPR , une innovation dérivée des principes,
tout a fait classiques, de la réfraction et de
la réflexion de la lumiére [ (Figure 2).

DES CRITERES DE CHOIX

Si I'analyte ciblé aiguille le choix du biocap-
teurs, d'autres critéres, métrologiques ou
non, permettent de guider la décision du
responsable d’atelier ou du service d’assu-
rance qualité.

Ainsi, la sélectivité indique la propriété du
capteur a ne répondre qu'a un seul ana-
lyte cible et & le distinguer d'autres molé-
cules de structure similaire 11, Cette spé-
cificité découlant de l'interaction biologique
bio-récepteur/analyte, est essentielle pour
la caractérisation d’échantillons complexes
(lait, sérum, effluent, etc.).

Pour envisager une mesure en temps réelle
qualifiant I'évolution de la quantité d’analyte
dans le mélange, le temps de réponse du
capteur vis a vis des modifications du milieu
se doit d'étre le plus court possible '™, Il cor-
respond au temps nécessaire pour renvoyer
une réponse équivalent quasiment a la ré-
ponse totale (entre 90 et 99%) assujettie a
une quantité d’analyte.

La quantité minimale d’analyte cible détec-
tée par le capteur est également une don-
née significative (Figure 3). Techniquement,
cette limite de détection (LOD) est géné-
ralement déterminée dans une zone de
mesure ou le rapport entre le signal mesuré
en présence d’analyte et le signal de base
généré en absence d’analyte par le du sys-
teme (bruit de fond) est supérieur a un fac-
teur allant de 3 a 5 (signal statistiquement
significatif, 99%) [17]. Cette détermination
est fonction de la matrice, de la méthode et
de 'analyte. 1'"].

Un capteur est donc capable de mesu-
rer, de maniére fiable, une évolution de la
concentration de I'analyte sur une gamme
de concentrations, la gamme dynamique
7 qui s’étale de la valeur spécifiée par la
limite de détection comme valeur minimale
a une valeur de concentration maximale liée
a la saturation de la totalité des bio-récep-
teurs présents a la surface du capteur. Dans
le cadre d’'une quantification, cette gamme
dynamique s'accompagne du domaine de
linéarité qui exprime l'intervalle de concen-
tration sur lequel I'intensité du signal mesu-
rée est proportionnelle a la quantité d'ana-
lyte.
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La valeur correspondant & la concentration
minimale d’'analyte balisant la partie infé-
rieure du domaine de linéarité constitue la
limite de quantification (LOQ). Elle est diffé-
rente de la limite de détection.

Si la résolution du capteur référe a la plus
petite variation mesurable de la quantité
d’analyte, la sensibilité, dans le domaine de
linéarité défini, correspond au rapport (fac-
teur de proportionnalité) entre la variation de
lintensité du signal (Dy) et la variation de la
quantité d'analyte correspondante (Dx) ("7
Le bio-récepteur, de nature biologique, est
un élément fragile. La réutilisation possible
du biocapteur dépendra donc de la capacité
a régénérer le bio-récepteur, c'est-a-dire de
la rendre a nouveau apte a assurer sa fonc-
tion de reconnaissance. Ceci est d’autant
plus vrai s'il s'agit d’'un biocapteur d'affi-
nité biologique ou I'étape de régénération
consiste a dissocier 'analyte du bio-récep-
teur. De plus, la longévité du systeme sera
en corrélation avec la configuration globale
et la fréquence de mesure demandée (cap-
teur d'alerte, analyse ponctuelle, analyse en
continu). Les biocapteurs doivent également
répondre aux contraintes d’hygiene et sécu-
rité spécifiques de I'industrie agroalimentaire
et résister aux procédures de nettoyage en
place. Pour pallier ces difficultés, il est pos-
sible d'utiliser des capteurs rétractables
associés a des systémes automatiques de
nettoyage et d’étalonnage, ou des robots de
prélévement.

APPLICATIONS EN AGROALIMEN-
TAIRE

Malgré une augmentation significative de la
production de publications et de brevets, il
n'y a pas eu de hausse correspondante du
nombre de biocapteurs commerciaux dispo-
nibles sur le marché !, Les secteurs des bio-
procédés, de I'environnement et de l'indus-
trie ont besoin de capteurs qui fonctionnent
en continu ou a une fréquence de mesure
prédéfinie. lls doivent, de plus, présenter
d'autres critéres abordés précédemment,
tels que une durée de vie suffisante, une
vitesse de mesure cohérente, une absence
d'effets de la matrice alimentaire, une bonne
sélectivité, une gamme dynamique adaptée
et une intégration entre le biocapteur et un
systéme de traitement des échantillons. Mal-
heureusement, la plupart des dispositifs de
biocapteurs congus, ayant répondu de fagon
incompléte a ces attentes, peu d’exemples
de biocapteurs ont été déployés avec suc-

Domaine
de linéarité

Intensité du signal

« pente = sensibilité

LoD : Quantité d'analyte

Figure 3 : Caractéristiques principales d'un biocapteur,
LOD : Limite de détection
LOQ : Limite de quantification

cés dans ces secteurs®. Ce travail s'attache
a faire 'écho de systemes ayant participé a
des études en conditions industrielles, en
transformation laitiere. Deux axes seront
privilégiés, illustrant pleinement le poten-
tiel des biocapteurs, le suivi du procédé de
transformation avec la mesure de concen-
tration d'analytes spécifiques [ (lactose,
acide lactique) et I'évaluation de la sécurité
alimentaire avec la détection de microorga-
nismes pathogénes (Listeria, salmonella).

Suivi du procédé de transformation :

Au cours de la fabrication du fromage, un
systéme utilisant un biocapteur a permis
de contréler la concentration d’acide L-lac-
tique produite par la fermentation du lactose
catalysée par une souche commerciale de
Streptococcus thermophilus 1,

Figure 4 : Schéma de la cellule de mesure de I'acide
lactique. [Réf]

1. Membrane contenant la lactate oxydase.

2. Electrode de platine.

L'appareil de mesure, également utilisé pour
la détermination de l'acide lactique dans
des échantillons biologiques et des vins 1"
20 se compose d'une cellule a écoulement
(10 yL) combinée a une électrode de pla-
tine recouverte d’'une enzyme immobilisée,
la lactate oxydase (Figure 4). Cette sonde
de mesure est reliée a un ampéremétre 19,
Deux réactions sont mises en jeu.

Une réaction (1), catalysée par la lactate
oxydase produit un composé intermédiaire,
I'eau oxygénée H,0, (ou peroxyde d’hydro-
géne). Elle est, a son tour, oxydée au niveau
de I'électrode de platine (2).

Lactate + O, + H,0
H202

Pyruvate + H,0, (1)
0,+2H" +2e (2)

Suite a I'étalonnage du biocapteur, la déter-
mination de la concentration d’analyte dans
I'échantillon se base sur une relation linéaire
entre le courant produit par la réaction enzy-
matique et la concentration de lactate.

Le domaine de linéarité du systéme s’étend
de 0,45 a 9 mg.L" d’acide lactique. La limite
de détection est évaluée a 0,2 mg.L". Le
temps de réponse du biocapteur reste infé-
rieur a 30 secondes au cours des différentes
étapes de la fabrication du fromage. De
plus, la mesure affiche une trés bonne re-
productibilité avec un coefficient de variation
de l'ordre de 2 %. Aprés plus d’une centaine
d’'analyses, le biocapteur a conservé sa sen-
sibilité initiale.

Les valeurs de concentration en acide
lactique obtenues ont été comparées a la
variation du pH pendant le processus. Le
biocapteur s’est révélé plus sensible que la
procédure de mesure du pH, surtout lorsque
les variations de pH sont faibles. Il en résulte
un controle étroit du procédé.

Détection de la présence de micro-orga-
nismes pathogénes :

En combinant la biologie moléculaire avec
la compréhension des systémes d'infection
des bactériophages 2" pour la construction
de biocapteurs, la détection rapide, dans
des matrices alimentaires, de bactéries
telles que les salmonelles, E. coli et listeria
devient accessible.

L'exemple le plus significatif est illustré par
lutilisation du bactériophage A511, un virus
infectant la bactérie pathogéne Listeria mo-
nocytogenes.
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Ce phage, utilisé comme bio-récepteur com-
porte une modification génétique intégrant
dans son patrimoine génétique un géne
d’'une autre espéce bactérienne codant pour
une enzyme, la luciférase, impliquée dans
les phénomeéne de bioluminescence. De
plus, ce virus transformé est génétiquement
bloqué de telle fagon que linfection de la
bactérie cible reste possible mais la multi-
plication virale et la lyse de la cellule hote
soient empéchées. L'expression des génes
du virus dans la cellule infectée conduit a
la production de luciférase. L'activité cataly-
tique de cette enzyme en présence de subs-
trats adéquats (luciférine et ATP) ", assure
la production de lumiére dont l'intensité peut
étre mesurée (biocapteur a transduction
optique). La spécificité du systéme, et donc
la sélectivité élevée du capteur, est assurée
par linteraction du phage avec sa cellule
cible. Elle permet d'obtenir des résultats
fiables méme dans des échantillons d’une
complexité microbiologique aussi importante
que les aliments.

L'un des dispositifs, actuellement commer-
cialisé aux Etats Unis ?4, approuvé par le
département de l'agriculture des Etats-Unis
(USDA, United States Department of Agri-
culture) et 'AOAC International, (Associa-
tion of Official Analytical Chemists) permet
de détecter, sans enrichissement, une faible
contamination par des cellules de Listeria en
moins de 24h 2, | a lecture est automatique.
Les résultats sont également enregistrés par
la plateforme de lecture. De tels systémes
sont également disponibles pour la détection
d'autres microorganismes, salmonelles, E.
coli....

POUR DES PERSPECTIVES
PROMETTEUSES DANS LA GESTION
DES PROCEDES ET L’ASSURANCE
QUALITE

Les avancées dans les domaines des
biotechnologies associées aux capacités
de traitement des signaux et de stockage
des données ont favorisé le développement
de nouveaux capteurs et instruments pour
lindustrie alimentaire 3. Des efforts sont
actuellement portés sur le développement de
systémes transducteur, ou le multiplexage
@ cest a dire la capacité a réaliser
des mesures ciblant différents analytes
dans le méme échantillon. L'apport des
nanotechnologies devrait permetire daller
encore plus loin avec la miniaturisation, la
diminution des colts et la mise en ceuvre

possible de systémes portables de mesure
et d’analyse. La diminution des volumes
d’échantillon et de réactifs impliqués dans ces
« micro-systémes » (circuits microfluidiques)
devrait induire un raccourcissement de la
durée des analyses. De plus, ['utilisation
de nanomatériaux (graphéne, nanotubes de
carbone...) devrait induire une augmentation
des surfaces d'interaction, et par voie de
conséquence une diminution des limites de
détection 2, L'élargissement de ['utilisation
des technologies des biocapteurs existant
et louverture & de nouveaux champs
d'applications potentiels dans les industries
alimentaires devraient pouvoir couvrir, au
cours des prochaines années, des analyses
immédiates, la détermination des valeurs
nutritionnelles, I'état de fraicheur du produit
dans son emballage ¥, la détection des
résidus de pesticides, des toxines, des
antibiotiques, la contamination microbienne
et la caractérisation des effluents (Demande
biochimique en oxygéne DBO).. Ces
nouveaux dispositifs de  surveillance
et de mesure rapides présentent une
vitesse, une sensibilité et une facilité
d'utilisation qui entrent en concurrence
avec les méthodologies actuelles. En outre,
plusieurs approches sont proposées pour
caractériser leur performance et assurer
la validation des méthodes de mesure
développées 2, une condition sine qua non
pour la reconnaissance et la diffusion de
toute méthode d’analyse.

A l'aide de ces progrés dans l'instrumenta-
tion, la gestion du procédé et de la qualité du
produit devrait pouvoir s'effectuer quasiment
en temps réel.
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Thierry MICHELET, Coordinateur-Responsable pédagogique, ANFOPEIL

Des capteurs de toute nature se trouvent dans notre
environnement de travail et sont incontournables dans
tous les systémes automatisés. La bonne connaissance
de leur principe de fonctionnement permet au conducteur
ou au pilote d’étre a l'aise avec sa machine ou son
installation.

L'ANFOPEIL propose des stages sur les outils et les
équipements qui décrivent et expliquent le principe et
le fonctionnement des capteurs rencontrés en atelier de
fabrication ou de conditionnement.

Objectifs :
ENIL St-L6
Stage 58 * Rappels de vocabulaire technique et de notions physiques
«Le principe de Semaine 39 * Principe général de fonctionnement d’une machine
fonctionnement d’'une | du 25/09 (13h30) au 28/09 (12h) * Notions d’automatisme, d’électricité et de pneumatique
machine automatisée» | 3 Jours appliquées aux machines automatisées
Niveau Initiation + Compréhension des cycles de production des installations
Objectifs :
Stage 59 ENIL StLo o . |
«Optimisation et ges- . . Qaracterlsatlon des' elements constitutifs des machines
tion des dysfonction- Semaine 46 (d!ﬁerents organes, énergies, capteurs / actionneurs...) et
) du 13/11 (13h30) au 17/11 (13h30) | principe de fonctionnement
nements. d’e machines 4 Jours « |dentification, diagnostic et résolution de dysfonctionne-
automatisees» Niveau Initiation ments par une approche logique

NB : Les descriptifs complets des stages sont disponibles sur notre site : www.anfopeil-enil.fr
N’hésitez pas a contacter le Réseau des ENIL/ANFOPEIL pour toute demande de formation « a la carte » sur ces
thématiques ou d’autres.

Le réseau des ENIL/ANFOPEIL Coordinateur - Responsable pédagogique :
BP 10025 - 39801 POLIGNY CEDEX Thierry MICHELET : thierry.michelet@anfopeil-enil.fr
Tél:03 843727 24 -Fax:038437 0861 0644711583

accueil@anfopeil-enil.fr

e GO <O ANFOPEIL

christine.grillot@anfopeil-enil.fr
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Trouvez votre ®
FUTUR EMPLOI @0

dans le secteur de I'agroalimentaire EN[LJOR I

T RN,
.1""‘ . _'___'..--"'

n @eniljob www.eniljob.fr Ecrivez-nous : service.emploi@anfopeil-enil.fr

Un service qui vous met en relation avec des candidats motivés, dipldmés et compétents
dans les secteurs qui vous intéressent |

- Diffusion et Consultation d’offres en ligne - Aﬁt’ic‘hage des offres dans les ENIL

- Accés & la CVthéque - Suivi c:‘les offres

- Contact direct avec les candidats - Gratuité des offres de stage
TARIFS

Cabinet de recrutement/Agence intérim

Entreprise de -10 salariés 1 offre / 3 mois 210 €

1 offre/ 3 mois 42 €

PACKS ANNONCES
Entreprise + 10 salariés 5 offres/ 1 an 400 €
1 offre/ 3 mois 100 € 10 offres/ 1an 700 €
50 offres/ 1 an 3000 €

Pour diffuser une offre d’emploi ou une offre de stage :
Créez un compte en ligne sur www.eniljob.fr ou contactez-nous



AcTtuaLiITEs ANFOPEIL

BIENTOT SUR VOS ECRANS :
NOUVEAU SITE INTERNET !

@ANFDPEIL— S'abonnerd la news ! Mon compte

Accueil Qui sommes-nous? v Nos services Nos formations ~ Nos stages ~ S’inscrire aux stages Modalités ~

Accueil

Préparation des laits en fromagerie
- Aurillac

Technologie fromageére appliquée aux pates

fraiches
- Poligny

Conduite des installations de concentration

a4 et de séchage
- _ | - Mamirolle
&3

Techniques de séparations sélectives

f_\..
PAGFS ‘CATALOC UE, I
SEPTEMBRE 2017 *

Pour en savoir plus : www.anfopeil-enil.fr

Les bases de la concentration et du séchage

des produits laitiers
- Surgeres
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ACTALIA

ACTALIA
01000 BOURG-EN-BRESSE
Tél.04 92347186
Fax 04 92347297
DIRECTEUR PRODUITS LAITIERS : J.M. HERODET

Conseillére Formation : S. FONTAINE
E-mail : s.fontaine@actalia.eu
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G, Pompidou - enily
ENILIA‘ENSIC Aurillac
ENILIA ENILV
17700 SURGERES 15000 AURILLAC

Tél. 05 46 27 69 00
Fax 05 46 07 31 49
DIRECTEUR : M. FAOURI
Conseiller Formation : E. AUDEBERT

E-mail : emmanuel.audebert@educagri.fr

Tél.04 71 46 26 60
Fax 04 71 46 26 40
DIRECTEUR: J.P. CHAPUT
Conseillere Formation : C. ARSAC
E-mail : celine.arsac@educagri.fr

ENIL

ENIL
25620 MAMIROLLE
Tél.03 815592 00
Fax 0381559217
DIRECTRICE : G. FOURNIER
Conseiller Formation : C. MOINE
E-mail : claude.moine@educagri.fr

ENILBIO

ENILBIO
39801 POLIGNY
Tél.0384 737676
Fax 03 84 37 07 28
DIRECTRICE : G. FOURNIER
Conseiller Formation : I. FRIMOUT
E-mail : isabelle.frimout@educagri.fr
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ENIL
50620 LE HOMMET D’ARTHENAY
Tél. 023377 80 82
Fax 0233 77 80 84
DIRECTRICE : F. MARTIN
Conseillére Formation : A. deschenes
E-mail : agnes.deschenes@educagri.fr
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ENILV
74805 LA ROCHE-SUR-FORON
Tél. 04500347 13
Fax 04 50 97 61 23
DIRECTRICE : V. DROUET
Conseillere Formation : J. DEBALLON
E-mail : julie.deballon@educagri.fr
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