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RESUME

L'emploi de l1l%azote liquide appiiqué & 1a congélation des produits
marins peut apporter certaines améliorations dans la rapidité des opérations
et la qualité des produitse

Les travaux ont démontré que pour les échantillons de faible épais—
seur on obtecnalt une qualité meilleure qufavec la congélation classiques
Cependant, dans le cas des produits d'une certaine épaisseur, on a constaté
une hétérogénéité de la structure qui ntexiste pas avec la congélation &
~40° C.

Bien que la température d'évaporation de l'azote soit de ~-195°,8
1'abaissement de la températurc du traitement au—~dessous de —100° Q/;120° C
n'apporte pas un gain notable, ni dams la vitesse de congélation, ni dans la
qualité des produits finise

Lt'amélioration constatée au début de llentreposage ne s'est pas
maintenue au-—-deld de 28 semaines de conservation, les produits simplement
congelés a —40° C accusant unec qualité semblablc aux autress

Dans le cas d'une recongélation, les constatations fure~% semblables
qutaprés la premiére congélatione
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3.

INTRODUCTION

La plupart des méthodes de congélation actucllement en usage font
appel a des procédés qui utilisent le cycle frigorifigue classique ne per-—
mettant gudre, de ce fait, 1l'obtention de température située au-dessous de
-40° C,

Les échanges thermiques sont ainsi relativement limités, particu-
liérement si 1l'on veut traiter des gquantités importantes ou des unités assez
volumineuses ; on doit alors avoir recours a des artifices comme les systé-
mes & plusicurs étages ou a l'emploi de fluides frigorifiques spéciauxa

Si bien que, pour réaliser des vitecsses de refroidissement plus grandes
on a songé aux fluides cryogéniques dont la température d'ébullition est
située A un niveau trés bas,

Les premiéres tentatives remontent aux années 1930 a 1940, période
de progrés dans lc domaine de la liquéfaction des gaz et de la fabrication
des récipients isothermes ot sous pression, mais c'est seulement a partir
de 1960 cue 1l'on a vraiment songé a tirer parti, sur le plan industriel, des
propriétés de certains fluidis pour la congélation des aliments.

Le choix du fluide dépend de plusieurs facteurs techniques et écono-
miques. En principe les conditions techniques idéales sont remplies par le
fluide qui présente :

- le point d'ébullition le plus bas,

— la chaleur latente de vaporisation la plus grande,
— une inertie chimique parfaite,

- une absence totale de toxicité.

Dans la praticue courante, ces conditions ne sont jamais complétement
remplies et le choix est surtout subordonné au cofit de 1l'exploitation, compte
tenu du prix de revient du fluide lui-méme, qui n'est pas négligeable puis-
qu'il doit &tre renouvelé constamment.

Quoi qu'il en soit l'azote liquide répond assez bien & ces critéres
puisqu'il bout & -195,8° C avec une chaleur de vaporisation de 47,74 kcal/kg
et qu'il offre une excellente inertie chimique.

De nombreux autcurs ont démontré que la rapidité de la congélation
cst 1'unc des conditions ossentielles de la préservation de la qualité des
produits marins, mais 1l'incertitude subsiste quant aux limites de tempéra-
ture ct a la vitcsse de refroidisscment. En effet, s'il paraft bien établi
qu'une congélation trcp lente favorise la détérioration de la microstructurs
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des tissus, il a été également prouvé qu'un refroidissement trop brutal
pouvait s'avérer préjudiciable en raison des contraintes mécaniques qufil
engendre.

Les avantages qui avaient retenu lfattention pour l'adoption de
ltazote licuide étaient, semble-t-il : une meilleure préservation de la struc.-
ture, vne diminution de 1l'exsudation et ume absence de déshydratation des
tissus périphériques,

En fait, dans la pratique, comme nous avons pu le constater lors
d'une mission dfétudes aux Etats-Unis, le critére de choix est plus d'ordre
économique que qualitatif, 2 savoir : l'accélération des opérations de trai-
tement, la diminution des frais d'investissement et d'exploitation (dans 1z
mesure ou l'azote est fourni & un prix trés bas) ainsi qu'une grande sou-
plesse d'emploi. '

Il est apparu nécessaire d'examiner :

1°- si 1'accroisscment de la vitesse de congélation au-deld des performances
habituelles apportait ou non un gain de gualité nettement appréciable,

2°~ dans cuclle mcsure une trés graude vitessc de refroidissement n'était pas
préjudiciable ou carrément néfaste,

3°- dans quelles limites, la structure paraissait la mieux conservée,

4°— comme complément, et en admettant que les avantages supposés de l'azote
soient fondés, si unc seconde congélation aprés décongélation et éven-—
tuellement traitement n'était pas réalisable dans de meilleures conditi~ -
_grace a l'azote, qu'en utilisant les méthodes classiquess
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CHAPITRE T

CONDUITE DE LA RECHERCHE

Les expérimentations ont débuté en utilisant un caisson de petites
dimensions pr&té par la Société PLT'AIR LIQUIDE". Cet appareil, dont les
performances sont réduites, a cependant permis aux chercheurs de se familia-
riser avec la congélation par les fluides cryogéniques, et de procéder aux
mesures élémentaires indispensables & 1'étude d'un matériel dlexpérience
plus approprié.

L'exploitation de ces données ainsi que 1l'étude des quelgques appareils
industriels en usage ont conduit a l'é&laboration d'un prototype original, a
températurc réglable, combinant la pulvérisation, l'aspersion et la convection
forcéee

La construction de cette cellule fut confiée, pour des raiscns de
commodité, & une entreprise privée, qui a travaillé d'aprés les plans et
les indications du laboratcoire.

L'appareil s'étant révélé susceptible, aprés adaptation, de performances
a 1'échelle industriclle, une étude a été faitce pour déterminer lcs conditions
4dventuelles d'une transpositions

Compte tenu des travaux des chercheurs étrangers, des informations
recueillies sur le fonctionnement des appareils industriels et des premiers
résultats expérimentaux, le programme suivant a été adopté :

L/ ANALYSE DES PERFORMANCES THERMIGUES DU PROCEDE,

Lt'évolution des températures & L'intérieur d'une masse étant conditionnée
d'un cbté par 1lfapport extéricur de frigories, de l'autre par les proprié-
tés thermophysiquecs de la matiére qui peuvent &tre considérées, dans le

cas des basses températures, comme un facteur limitant la vitesse de congéla-
tion, il est apparu nécessairc de détcrminer plus précisément le mécanis—
me du transfert de chaleur, cn particulier s

a) en appliquant des températures échelonnées de ~-40° C & -180° C avec ou
sans aspersion dlazote,

D) en considérant le temps dlarrét thermique (généralement admis comme
étant lc passage de 0° & =5° C),

c) en fonction de la géométrie et de l'épaisseur de 1'échantillone

Les mesures ont été faites avec du poisson entier et en filets ou a
l'aidce de modules cubigues ou cylindriquess

2/ ETUDE DES CARACTERES PHYSIQUES DES PRODUITS TRAITES.

Conjointement et en liaison avec les transferts de chaleur et des duréces
de congélation, 1'état de la structurc des tissus a été étudié. Des coupes
histologiqucs ont été faites systématiquement sur des échantillons de
muscle dc poisson traités a diverses tcmpératures, cantre -40° C (systémes
classiques) et -180° C, afin de suivre 1l'évclution de la microstructure
liée a chacun des processus expérimentésa

Une étude semblable a été entreprise sur certains crustacés ainsi que
sur les échantillons ayant subi la décongélation et la recongélation

(paragraphe 4)e
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3/ EXAMEN DE LA QUALITE DES DIVERSES ESPECES TRAITEES

Le troisiéme volet des expérimentations devait tout naturellement
porter sur l'évaluation de la qualité des produits dés la congélation
puis au-dela d'un certain temps d'entreposageca

Les examens ont toujours été effectués sur des produits de qualité
semblable au départ, traités comparativement par les divers systémes,

Le degré de qualité était évalué par les méthodes habituellement en
usage au laboratoire, notamment ¢

- examen macroscopique,

1

analyse sensorielle,

- . /7 P . a2 P
— perte de poids {(exsudation et aeshydratatlon),

éventuellement, analyses chimique et bactériologiques

4/ ETUDE DE LA RECONGELATION

L'étude de la recongélation avait principalement pour objet de dé-
terminer si du poisson congelé entier, & bord des bateaux, pouvait &tro
décongelé, puis recongclé sans dommage aprés mise en filets, et, pour ¢

~fairey; quels seraient les modes de-décongélation-et de recongélation les. .
mieux appropriés.

Par manque de temps, tous lcs systémes de décongélation n'orn™ pu &tre
expérimentés conjointement, en particulier les essais comportant le
réchauffage par hautes fréguence n'ont pas &té suffisamment poussés pour
qu'il en soit fait état valablement dans le présent compte rendu. Nous
avons df simplement retenir les décongélations & lfeau et & ltair. Le
travail se poursuit hors contrate

i/ DEVELOPPEMENT DYAUTRES PROCEDES DE CONGELATION RAPIDE

Comme il s'est avéré que la congélation & l'azote liquide ne pouvait
s'employer indifféremment dans tous les cas pour des raisons d'ordre
technique ou économique, il a paru souhaitable d'entreprendre compara—
tivement 1'étude d'une nouvelle technique qui consiste & refroidir les
produits directement par immersion dans le dichlorodifluorométhane (R, 10"
Un nouveau type de congélateur expérimental a donc été congu dans ce
but en collaboration avec une société privéce Les travaux font 1'objet
d'une autre convention de recherches,

OQB/BQG
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6/ DUREE DES TRAVAUX

La décentralisation intervenue, pour une premiére tranche fin 1969,
puls peandant le premier trimestre 1970 ayvant entrafné divers retards
dans la marche des laboratoires, dont 1l'activité normale n'a véritable-
ment repris qu'a la fin de 1970 apré.s le réaménagement et la remise en
route des cellules d'essois et des chambres d'entreposage, il nta pas
été possible dYentreprendre les travaux avant lce mois dtavril 1971 avec
1'effectif normal bien que lleatrée en vigueur de la convention ait été
fixée primitivement au ler janvier 1969 (scit en fait : 2 ans ot 9 mois
de travail normal)s

7/ PERSONNEL

Les recherches ont été conduites, sous la direction du responsable
scientifique (J.Re CREPEY), par M. CORBIC, ingénieur de recherches, as—
sisté notamment de MM, DANDEC, technicien (plein temps), CADIOU, attaché
de recherches (partiellement), COUDERC, technicien (particllement) et
MATLLIARD, technologiste (partiellement),
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CHAPITRE 1IT

B L I ———

ANALYSE ET INTERPRETATTION

1/ - EQUIPEMENT DE CONGELATICN

Les congélateurs proposés par l'industrie se regroupent en
deux types différents :

— des enceintes a convection forcée ou non,

- des tunnels a fonctionnement continue

Bien que l'architecture des tunnels différe selon les cons-
tructeurs, leur fonctionnement est basé sur le m&me principe : les
produits scnt placés sur une bande tramsporteuse et traversent le
congélateur de bout en bout & contre courant en parcourant trois

zones distinctes :

-~ une zone de pré-refroidissement (T° moyenne : ~100° C, vitesse
du fluide de 7 a 8 m/é),

- une zone dlaspersion (avec un léger brassage des gaz),

- une zone de stabilisation (T° moyenne : -100° C, vitesse du fluide
pratiquement nulle).

La vitesse des bandes transporteuses est réglable, ce qui a
pour cffet de faire varicr le temps d'exposition ; néanmoins le
systéme manque de souplesse car il ne permet pas de traiter indis-
tinctement et simultanément n'importe quel produites Il existe pour
chaque type de prodult un rapport optimal entre le temp i
tion & 1l'azotce en phase gazeuse et 1'azote liquide (R,C; WAGNER).

1420 Matériel d'essais

N

Le calsson statique a permis dfexpérimenter lo type a convec-—
tione I1 s'agit d'une petite enceinte de 40 dm3 disposant d'une
buse de pulvérisation et dotée d'un. ventilation. Les produits sont
répartis sur des plateaux dont l'empilage crée des chicanes, par-
courues par le flux d'azote gazeuxs Lcs possibilités de ce genre
dfappareil sont limitées par le fait qu'un seul paramétre est dis-
ponible (température), cqu'il n'est pas possible de procéder 2 l'as-
persion et gque la quantité de produit pouvant &tre traitée est trés
faible (quelques kilos). Les expériences ont cependant fourni des
informations intéressantes, notamment sur les échanges thermiques
et la qualité organoleptique des échantillonse

Comme il s'avérait nécessairc de disposer d'un matériel
d'essai et que llacquisition d'un tumnel ne pouvait s'envisager
en raison du prix d'achat, de la consommation en azote et de la
rigidité d'emplei, le laberatoire a été amené & conceveir un ap-—
pareil original doué d'une souplesse suffisante pour reproduire

o#n/..o



e

les conditions v fonctionnement d'un tunnel tout cn =améliocrant los possi-
bilités expérimentales =n faisant varicr plusieurs paramdtres en cours de

/ P - \ 2 . -
procassus ( température, durdo des différentos phascs, vitessc du *1u1dﬁ)

o

Le congélatcur ast constitué d'un ensomble moncbloc isotherme ds
1,5 m3 environ divisé longitudinalem:mt on deux compartiments do dimensions
infgales dans lesquels sont rialisds regpoctivoment 1n pulvérisation do
lfazote pour le rofroidisscment de 1fenceinte ot 1taspersion dircecte des
procduits.

Le compartiment de rafreidissa

comporte un systémc do busns

s & 1l'Cmission du brouillard ¢tazots oul est cnsuite dirigd, par
1'intermédiaire dfunc turbine, vers le compartiment de traitement. Co der-
nier cst ¢ Stagsres au~dessus 1oz sont disposées

‘(ﬂ_,[7_P\ der plus: ;r?; t‘éte,g = S0
s pour liasporsion Gechantillons,
La tcmpératnro de 1tencointe est régulée par admission d'unce guen-—
titd varia le azote, ot la vitesse dn fluide cst riglablc de 0 & 12 m/é
pour accé or lﬂ Achanges thormicurse.

Le produit peut-ftre aspergd sur los deux faces plus ou moins complé
tement par rotournoment dos rampes, Pendant la phase d'asporsion, una 1égés
circulation de 1liazote gazeux ost maintrnue, Dans 1'un ot l'auvtre cas, la
cellule se comportc comme un véritable twmel (fige 1) -

reil stest révélé diunce trés grande souplesso pulsgus les
tlfs ¢ tempiraturc, vitesse du fluide, combinaisens at durdc
s phases sont entidrencnt contrdlablas.

Aprés la misc cn froid, dent la duréc varie bion entondu avec la
température extéiricure et colle que lfon désire atteindrs dans 1lfenc
un abaissoment do plusieurs dizanines de degrés ost obtenu sans airf flChltL
en quelques minutcs quelle cus soit la quantité de produit chargée

A\

(fige 2).

163 TfaﬂqP051tloj 1Adust iclle.

La cellulc dont la mission pramidére ne visalt gque dos opérations
a4 la Jimension du laboratoirc sfest réviléc susceptible, aprie adaptation
appropride, de performances 3 1'4chelle diune ontreprise industrielle do

moyenns importanc,.

Dans son état actucl, sans auncwae modification, trois types de
congflation sont réalisables :

P

- congélation individuclic (I.QoFa)

En disposant los poissons sur les étagires e
par nivoau (“ niveawx au maximum) - durde de la congdlation @ 15
nut Se

- congélation en bacs . .

9 bacs d'aluminium contonant chacun 5 kg do poissons sur 65 mm
d'épaisseur pouvent Stre placts sur 4 niveaux - durés de la congélation ¢
25 a 30 mn.

ov0/ aco



- congé tlation m masso

40 kg do poissons sur

s

de la congilation ¢ 3C &

Chacun= des #tagires pout-Ctra charg
unc épaisscur de § om au maximun -~ Gur!
35 minutces.

La tnurée totalo des opérations ost variable selon les espdces, la
taille des poissons, la tempér: i 1'allure de la cir-

culation de celui-ci.

%/ ANALYSE DES PERFORMANCES THERMIQUES.

Si, pour obtenir wume bonn. congclation, la nicessité d'un passagco
repide de la zone de cristallisntion paraft hors de doute, des chercheurs
ont montrﬁ qutun rofroidissemont trep brutal pouvait sa révéler
pour la qualitd dos produite du fait des prrssions intornes considérablos
aui rusaltgu de la dilatation,

Cas constatations mountrimt cu'il n'est peut-"tro pas souhaitable
taccroftre indéfiniment la vitesse 4 congélation des tissus animaux.

Les masurcs ont £té faites cn employant soit des poissons traités
individucllement, cn filcts individucls ou en blocs de plusicurs kilos,
soit dus modinles-cubigues remplis--de chair do peoisson ou de morcoaux do
filets disposés judicicusement,

Les paramétres choisis furent la durée dtaspersicn, ou, dans 1o
cas Ju fonctionmement on azote gazoux, la température du médium régléc,
sclon lus ssals, cntre -40° C ot -180° C, I1 st & noter qufaux tempé-
ratures cxtrimement basses, le médiun oot diphasious {fincs goutteolettes

dfazote i SUSyE,Sloﬂ dans 1’°7ot9 aa « On peut cspéror ainsi obte-
nir los m8nes riésulta favec vac asporsion directe, sans en avoir

T
les inconviénirnts rv\n*wxlq (chocs th\‘mlwd\w)

iw_congélation.

Lianalysc des graphiques {fig. 3 ot 4) représentant raspocti-
vement 1'évolution des tompératures centrnles de merlans de 180 g envi-
ron ¢t de licu wolr de 2 & 2,5 kg congrléis catre -20° ¢ ot -180° C
montre

a) au-dcla de -100° € ot jusqu!d -180° C, 1los courbes scnt trés rapprochées,

3 Durée {en mn) pour attcindre -35° {0 & diverses températures  :
£ i~ 180° C i 160° C ¢ 100° C ¢ 40° C ¢

2o
cc
o

cmarloan H - : 7 H 24 H 55 3

H B S S 4 H
slion noir 24 : - : 44 ¢ 190 :
M H o H H M
2 o S B H

aao/oeo
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b) toutes les courbas au-deld de -100° C so caractéric
abscicn de palier,

1t par une

c) un processus dasporsion direct: st wpplémentaire ntaméliore pas visi-
blement 1fallure de 1a congdlation (fig. 5).

2.2. Aspersion.

Les différonts cssails ont confirmé matil cst cxtrémement dif-
ficile d'obtonir une aspersion uniforme dlarzote. La pratique d'une as-—
persion de plus ou moins longuce durla, suivie d'um £quilibrage, ne semble
pas amiliorcr le proccssus th@rmiquo at, pour le merlan, tout sc passait
commc si ls poisson ftalt congeld & une tompérature constante dlenviron
-100° C.

2.3, Tomps A'arrft thermiauc,

La notion do “temps dtarrit thermicue’ n'a pas la méme valeur
F . /
pouvr  la congélation "ultra rapide® {au- 1

¢1a de =100° C) que pour la
congélation simplement rapide puisaue le palicr de congflation gui so
situe normaloment vers —2° C (et que 1fon confond généralement avec le
passage 0° C & -5°.C) a-pratiguencnt disparu.

I1 cn découle que, pour 1'étuds do la congélation *ultra rapide’
il vaut mieux considérer la zono s'étendont de 0° C A -15° C comme &tant

plus significative.

o

2.4, Incidence de_l'fpaisseur des éch-mtillons.

Parmi los paramdtres o interviennont lors de¢ la cong’lation,
les caractéristicques thermiquss do la substance {cocfficient de conduc—
tibilité & 1'état congeld ot & 177tat non congelé, température initiale)
ct le coefficient de transfort entre le médium ot le produit influent
directement sur los échanges & 1%iantéricur de la massc.

Le phénomén:. ost compl’ 5 ainsi, pendant lo roefroidissemant
A'un fchantillon d'une certains épaisscur, 1la portion de tissu déja
congelé ne facilite pas llaccroissemont de la vitesse de congdlation
mfme si 1'on travaillc 2 dos températurcs < plus ¢n plus basscs. La
différence ontre la température du médium ot celle de la surface du pro—
duit siamenuiss ma fur et & mesure do llopération tandis que la trans-—
mission des calorics du centre, cul n'ost pa  oncore congeld vers la
surface, reste strictement limitée par lo coufficicnt do Lonductibilité
du tissu dé&ja congeli,

1(

Pour analyser l¢ comportement des produits do forte épalsseur,

les essais furant réalisés avoc un module de forme géomctriqueés.

In effet, nous savens que, s'il est assen facile de calculer
le transfort de chalcur d'un bloc parallélépipédique, dont les formes

uvo/tao
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sont rigoureuses par définition, il nfen cst pas de méme d'un échantillon

de forme quelconque disposé dans un fluide en mouvement., C'est pourquoi

le choix s'est porté sur un module parallélépipédique isolé sur 5 faces dont
les dimensions maximales correspondent & la section maximale de 1'échantillon
choisi (fige 6)e

Le module rempli de chair de poisson était disposé, la face non
isolée, perpendiculairement & la direction du flux frigorigéne. Ainsi aucun
échange nuisible n'avait licu avec les quatre faces latérales, non plus

qu'avec le fonda.

ctte méthode a 1l'avantagce d'&tre parfaitemont roproductible et
d'analyser les conditions les plus défavorabless.

On a constaté que, lorsque 1'échantillon dépasse unc certaine
épaisscur, lc temps d'arrft thermique (0 = 15° C) de la couche située & 4 cm
de la surface se rapprochc de celui qui correspond aux premiéres couches d'un
méme échantillon simplement congelé & —40° C (£ige 7).

En fait, dans les conditions de 1l'expérience, la congélation d'un
produit dont 1l'épaisseur totale cst inférieure & 4 om (les deux Ffaces étant
sounises au méme rcfroidissement) est ultra rapidc 3 si 1'échantillon atteint
8 cm d'épaisscur totale, la partie centralc ntest congelée que dans les
conditions scmblables & celles obtcnues & ~40° C, Il pout en résulter unc
hétérogénéité de la structurc {voir Chapitre II-3). Ajoutons qu'un abaissc-
ment de la température du médium, au~dela d'une certaine limite, ntentrafne
pas nécessairemcnt une diminution avantageuse de la durée totale de la congé-
lation des couch_es périphérigues des échantillons dlune cortaine épaisseur
ou de la masse des échantillons relativement minces. Ainsi, la descente
jusqu'a -40° C pour une épaisseur de 2 cm ne demande cuc 15 minutes a -110° C
contre 8 minutes a ~140° C et 5 minutes a -180° C au licu de 66 minutes en
tunnel & —40° C (fige 8)e

f Température du médium f Profondeur en om f
3 o : :
: s 1 s 2 3 4 s
H ~40 H 66 5 71 : 76 :
: ~116 s 23 35
: ~140 : 8 s 14 t 26 H
: ~180 f 5 : 8 : 17

Durée (en minutes) pour atteindre —40° C a différentes profondeurs
selon la températurc du médium (module cubique).

noo/oeo
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Les constatations faites avec un module diun type identique, mais
dtunc profondeur de 5 cm, confirment les résultats précédents (figs 9)e

Pour les couches superficiclles, la diminution de la durée deo
congélation est importante jusqu'a une température du médium de ~100° C
Dans 1l¢ cas des couches plus profondes, le refroidissement accuse un
rotard nettement marqué et ce n'est qutd -180 ° C cuc les courbes ex—
trémes se rapprochent,

En conséquence, si lfon admct comme critére de la qualité la vi-
tesse de congélation o

a) un échantillon de faiblo épaisscur (2 cm au maximum) soumis & unc
température de -100° C sera dlaussi bonne qualité gqu'un m&me produit
soumis & unc température plus bassc,

b) un échantillon dc forte épaisscur (& partir de 8 cm) sera de toute
facon congelé au centre d'unc maniére classique, & moins de travailler
en permanence & des températures extrémement basses (—=180° C), Solu~
tion difficilement réalisable industricllement et non recommandée en
raison des risques d'éclatements dlis aux contraintes thermiquess —

Cl'est pourquoi, dans les essais postéricurs, nous avons ginéralement
travaillé entre ~100° C et —~120° C,

3/ ETUDE DES C.RACTERES PHYSIQUES.

La congélation de la matiére biologiqu~ cangendre la fermation
de cristaux et dfaiguilles do glace dont la répartition et les dimensions
dépendent de la vitesse de refroidissement et de 1'état des tissus
considérés,

La cristallisation de 1l'eau libre et de l'cau liée entrafne
une modification de 1a structurce qui, aprés décongélation, n'est plus
exactement la m@me que celle du produit fraise I1 est généralcement admis
qufune désorganisation cxcessive des tissus rend certains phénoménes ir-
réversibles et favorisce la dénaturation.

D'une facon généralc, lfanalysc des coupes histologiques pro-
venant de tissus congelés ost assez délicate et il convient d'@tre pru-
dent quant aux appréciations car, outrc la vitesse de refroidisscment,
certains facteurs pouvent avoir unc influcnce déterminante sur la cris—
tallisation, notamment s
- 1%¢tat de frafcheur avant congélation {sclon LOVE, la cristallisation

est toujours unigucoment intra-cellulaire dans le cas d'une congélation
pré-rigor),
-~ la préscnce de la carapace des crustacés et celle de la pemu de cer—
tains poissons (cas du licu noir étudié),

{2

000/-:-;
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~ lo siége du prélévement ct son orientation par rappcrt aux fibres muscu-—
laires,

- la qualité des échanges thermiques qui, pour un méme systéme de congélation,
peut varier avec les échantillons expérimentés,

Le but de cette recherche était double :

a) mettre en évidence la relation entre la microstructure et la vitesse de
congélation,

b) vérificr 1'existence dtune hétérogénéité de structurc entre les couches
périphériques et les couches profondes des échantillons de forte épailsseur,
congelés & bassce tompératurc.

Des coupcs histologiques cnt été réalisées sur plusicurs ospécos
de poissons ¢t de crustacie, traitées par les diverses méthodes de congéla-
tione

Trois cspéces furent retenues soit en raison de leur spécificité,
soit & cause de la commodité des approvisionnemconts cn matiére premiére. Il
s’agit du merlan, du lieu noir ct de la langouste.

3e26 Vitesse de_congélation ct micrestructurce

3,21 Morlan

Avce les deux types de congélation confrontés (—40° C et
-100° C), 1la cristallisation apparaft & 1la fois intra ct extra-cellulaire
(fige 10).

Dans le cas de la congélation & —40° C, la cristallisation ast
nettement extra—-cellulaire avee guclques cristaux intra-cellulaires sans que
ces derniers nc brisent 1'unité structurale de la cellule, Dans le cas de la
congélation & -100° C, les cristaux intra ct cxtra-cellulairces se sont re-
joints pour ne plus former quiunc massc cristalline unique qui semble forte-
ment comprimer les fibres musculaires.

Si 1%cn compare au témoin & 1'état frais, 1'aspect du tissu
congélation est nottement en faveur du tissu ayant &té simplemen
> en tunnel & ~40° C. La chair congelée a -100° C reste quant a clle
grossiérement marquée par le processus de congélatione

és aé

3422 Licu noir

i ot ot st s s e

Avec le lieu noir, les coupes obtenues entre -40° C et -180° C
montrent bien 1'évolution de la cristallisation avec la température du médium,
donc la vitesse de 1a congélation (fige 11).

vos/eoe



3,23 Langouste
Les deux structures préscntées pour chaque congélation (-40° C
et -10C° C) apparaissent extrfmement similaircs, a la fois & 1'¢tat cong:lé
et & 1'état décongeldé (fig. 12)

Cc fait peut s'expliquer facilement pour deux raisons o

1°) 1lus dchantillons traités étaicnt tous do forte taills (environ 2 kg)e
Ils ont &té congelés avec leur carapace, donc le processus de congéla—
tion a &été fortement ralenti,

(3 Tna Aela s o T QP - 3 4= A Ames Vs PN & ¥
2°) tous les échantillons furcnt traités au méme stade dlextréme frafcheur,

clest-a~dire cn état de pré-rigor, Ceci peut expliquer 1'apparcnce uni-
forme de 1o cristallisation, qui, la aussi, peut-ftre & la fois intra
et extra-~cellulaire, ou simplcment intra-cellulaire sans que cela fasse
de différence marquéeas

A 1'état décongclé, la structure musculaire apparaft plu
homogine qu'a l'état frais, et elle ost la m@me dans les deux cas de traite-
mente

n

3.3, Incidence de 1'¢paisscur des &chantillons,

D'apreés les résultats décrits au chapitre II-2, on pouvait
stattendre a des différcnces de structurcs entrc des couches dont le temps
diarrét thermique différe nettements

Les coupes effectules sur le licu noir confirment cue, diune
Fagon générale, la différcence cxistee La cristallisation apparaft plus gros—
sidre au contre qulen surface (fige 13).

L'échantillon congelé & -10C° C montre dlunce fagon remarguable

une cristallisation & la fois intra et extra—cellulairce dfun type plus marqué
que ce que l'on avait constatd pour le merlan & -40° C,.

3e4e Interpritation,

2

Los nombreux eéssais réalisés, qui sont résunés dans ce chapitre,
démontrent qu'il ast délicat de lier 1a congllation & 1l'azote ligquide a un
seul type de structurce Sclon la température effective du mé&ium, les échanges
thermiques véritablement obtcnus ¢t 1'¢paisscur des Echantillons, les micro-
structures ne sont pas semblables,

Toutefois, lzs coupas affectuées sur les différentes espéces
indiquent qu'a partir d'unc templérature suffisamment basse (400° C environ),
chaque fibre apparaft comme finement diviséeo Au-dessus de cette templérature,
la cellule musculaire peut, soit conserver son unité (merlan ~40° C), soit
laisser la place & une cristallisation grossiércs.

co./noo
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4/ QUALITE DES PRODUITS
Comme pour lcs essais décrits aux chapitres précédents, le choix des
espéces a été dicté par des raiscns dfopportunité technique ou économique
(spr‘01f1c1tx.7 commodité dlapprovisionnement, pT1Y>

En définitive, pour les mesurcs systématiques, les espéces suivantes
furent retenues ¢ merlan, et pour les crustacés : la langouste ct le
homard.

441, Merlan

4411 Evaluation qualitative

Les tests de qualité ont été faits en travaeillant sur du merlan
congzlé do facon comparative par 3 méthodes bicn distinctes

-10° ¢ (L),

s

—- ¢n chambre faiblement ventilée

~ ¢n tunnel & convection forcée & ~40° ¢ (R ),

- par convection forcée dans un brouwillard dfazote & =100° C ( UR ),
Les échanti 1loao, placés dans des caisses wn polystyrédne expansé

afin dfatténuer los fluctuations de toempératurc, furent cntreposés on

chambre a —-25° C pour les catégeries "RY ot "URY et & —-10° C pour la

catégorie HLY

Loes examens ont débuté aussitft aprés la congélation et so sont
poursuivis pendant 35 semaincse

L'analyse scensorielle a ravélé des différences trés marquées entre
les 3 catégories comme il fallait s'y attondre entrc LY et les deux au~
tres catégorics, mails peu scnsibles cntre ces derniéres

LY'appréciation générale sur 1':nsemble des examens peut sc résumer
ainsi 3

a) & la décongélation

Los échantillons VLY s'écartent nettement des catégories 'RY et
"UR" . Dés la 62me semaine, ltappréciation du jury cst défavorablee
Aucune distinction n'fest véritablement possible cantre YR* et "URF
jusqu'a la fine

Ltexsudation par proession c¢st forte pour "LY, bicn moindre ou
nulle pour “RY et “URY, sans différence apprécia blv en faveur de 1l'unc
ou de 1l'autro catigorice

oec/eoa
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b) aprés cuisson

Les tests qui portent sur la consistance, l'odeur; la saveur ct 1*oxyda-
tion ont donné les résultats suivants au cours de 1l'entreposage de 35

semalines s

~

{ notation sur 10 )

Moyenne génirale

: ‘1 g0uR SEMAINES :
f f I
H L = $ 6,75 : 5,65 s 4,65 : 2,60 H 2,50 :
: R = : 7 40 H 7 440 : 6,50 H 6,10 : 6,05 4
s UR = H 8,30 H 8,30 H 7,60 H 6,10 5 5,80

2 = inconscimmablc

4 = médiocrc

5 = juste acceptable
6 = moyenne

8 = normale

Pour lcs trois catégories, on constatc, dés 1la congélation, un abaisse-
ment de la qualité avec un avantage indéniable en faveur de 1l'azote 1i-
quide. Ensuite :

a) la qualité dc 1la catégorie LY s'abaissc rapidement pour atteindre 2
la 20é, scmaince le point de rejet,

b) jusqu'a la 2828, semaine, la catégoric "UR® cst restée supérieure 3 la
catégorice "RV, !

4412 Pertes de poids

Les évaluations de pertes de poids par déshydratation pendant la
congélation et apré s plusieurs mois d'entreposage & —20° C ont donné les
résultats suivants :

a) Pertes & la congélation

« @ a
: Températures de congélation (° C) .
: To-10 0 -20 0 40 0 80  -140 | =160 :
: ; N ; :
. Pourccentage pondéral :
° % poisson frais: 2,8 : 2 s 1,1 21 s 0,9 : 0,4 :
. Erreur standard: 0,7 ¢ 0,05: 0,05 : 0,7 : 0,03 : 0,01 .

‘?3/}°?
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b) Pertes & 1l'entreposage {aprds 3 mois & -20° C)

oo

3 g . s /

: . Templratures de congélation (° C) 5
s ; Lente | Rapide Ultrarapide
: : (-10) (-40) : (<80 a -120)
* Pourcentage pondéral’ ; : .
s % poisson congelé 4,3 1,4 : 1,15 :
¢ Erreur standard : 0,7 0,2 : 0,2 :

4,13 Pertes par exsudation

Les mesures de pertes par déshydratation ont été complétées par
celles de 1l'exsudat aprés décongélation en chambre faiblement ventiléce,
réfrigérée & + 4° C

; ) Températures dc congélation (° C)
; Lente Rapide ~  Ultrarapide
o H ° H / N °
: . (=100 0 (x40) | (-80 & -120) |
: Pourcentage pondéral: H : e
s % poisson cntreposé : 1,1 : 0,9 H 0,2 :
¢ Erreur standard 2 0,3 H 0,2 : 0,1 :

On peut donc constater que la perte totale, par rapport au pro-
dult frais avant traitement, est bicn inféricure pour les poissons traités
a l'azote soit : 2,33 % au lieu de 3,36 % pour la congélation rapide ct
8 % pour la congélation lentea

4.2 Crustacés

Los expérimentations relatives aux crustacés pesent un certain
nombre dc problémes ct présentent des aléas quant & la représentativité des
résultats.

Il est difficile de traziter des gquantités importantes en raiscn
du prix de la matiére premiérc, ct, bien que le traitement puisse &tre
facilement appliqué sur des animaux extr@mement frais, sinon vivants, leur
état physiologique nfest pas forcément comparaples

C'est pourquoi, aprés avoir testé la langouste, lc homard, le

tourteau, lfaraignée, 1'¢trille ct la crevette, le laboratoire a dd se can—
tonner pour les mesurcs systématiques a la langouste et au homarde

009/«00
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Evaluation de la qualité

Les tests de qualité furent pratiqués comme pour le poisson,
mais seulement sur deux types de congélation

-40° ¢ (R) et =100° C (UR), Dans les deux cas, deux séries d'échantillons
ont &té suiviecs simultanément :

~ congélation directe & 1'état cru (vivant)

conagélatio ADTES U1 S a0y
- CoOngc.LatTion apres Culsslilis

Les critéres rotenus portaient également sur l'odeur, la saveur,
la consistance et 1l'oxydation.

Les cxamens &chelonnés sur 22 scémaines ont donné les raésultats
suivants (figs. 14)

Moyenne généralc,(notation;sur;10)

Semaines
6 14 22
LANGOUSTE
(R 8,6 3 7,6
cru
) UR 743 7,3 6,6
. R 743 6,6 5
cult
UR 6,6 5
HOMARD
R 8 646 5,3
cru
UR 9 9 7
cuit ° 4
UR 6,6 6,6 4
R = congélation & -40° C

UR = congé¢lation a l'azote liquide
De l'examen de ces données, on peut déduire quc

1°) dtunc fagon générale, sauf unc exception, los rdésultats les meilleurs
furent obtenus par le traitement des crustacés a 1'état cru,

a»u/oon
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ERRATUM

2°) pour la langouste :

°

-~ l'avantage revenait a la congélation & -40° C ;

Par exception, les échantillons congelés cuits a 1l'azote s'étaient
révélés de meilleure qualité que les échantillons crus congelés dans
les mémes conditions. Cependant, & partir de 10 semaines environ, les
examens ont montré que lfavantage avait disparue.

-~

3°) pour le homard :

- les meilleurs résultats furent obtenus par la congélation a l'azote
(échantillons crus) ;

-~ la différenciation entre les autre séries était plus nette dés la
6éme semaine qu'avec les échantillons de langouste pour lesquels les

séries étaient plus rapprochées.
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i/ DECONGELATION - RECONGELATION

Dans l'optique de la présente convention, 1l'objet de 1'étude n'était
pas & proprement parler la décongélation, sujet qui a domné licu A une
autre convention (Déconglélation par haute fréquence), mais celle de la
qualité des produits obtcnus aprés une scconde congélations

Le déroulement des travaux ct la disponibilité du matlricl nfayant pas

permis de mettre en compltition pendant la méme période tous les systémes
dc décongélation, deux séries dfcssais ont seulement été retenues,

5+1e Reocongélation du merlan

Les expérimentations ont été faites en utilisant des plaques de
merlans cnticrs,; déccngelés & l'eau, le processus &tant :

congélation dc poisson de toutc premiére frafcheur a ~40° C en plaques
par contact,

~ décongélation & 1l'cau (t° = 15° C),
~w-migse en filetsy
- recongélation : — en plaques par contact & -40° C,
-~ a l'azote a ~100° C,

L'analyse sensorielle, aprés 2 semaines dfentreposage a -25° G
donné les résultats suivants

o

Moyenne gémérole (notation sur 10) :
- l"@COﬂg’::latiOﬂ a 1tazote canssases = 6,8
~ recongélation par contactessssese = 549

s

L'avantage revient & l'azote,mais 1l'entreposage n'a ¢té que de

courte durécs

528 Recongélation du cabillaud

Pour le cabillaud, dcux systémes de décongélation furent emplovés
€n concurrence @

~ congélation du poisson de toute premidre frafcheur a —~40° C en plaques
par contact,

-~ décongélation & l'air en chambre réguléc & ¢ T° + 5° C et
+ 20° C

- mise en filets,

- recongélation a : -40° C en tunnel
~120° ¢ )
-180° ¢ (

- entreposage en chambre a ~20° C

a 1'azote

sew/ o8&
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cs résultats sont exprimés dans le tableauw suivant, Ils résument
1tévolution des caractéres organoleptiques des Céchantillons au cours d'un
entreposage de 10 semainess

Décongélation + 5 + 20
Recongélatior
~40 ~120 ~180 -40 ~120 -~180
Durée
iicntreposage
Cn scmaines
1 732 748 8 7s7 7,8 747
5 545 5,6 6,6 545 6,7 756
0 B B e & 3;6 4o 3,9 B 4;7‘V

Dans les deux cas de décongélation +5° et 420°, les échantillons
recongelés a 120° C et 180° C se sont révélés, dams l'tenscmble, d'un niveau
comparablce

Sauf, pour les {‘chantillons décongelés & +5° C, la recongélation
2 ltazote a donné de meilleurs résultats que celle & -40° Ce

5e3es Microstructure

La figure (15) illustre l'aspect des tissus aprés décongélations

La structure paraft micux régindérée dans le cas de la décongélation a +5° C.o

La microstructurce des tissus décongclés aprés la scconde figure
(16) apparaft plus finement di¥'séc pour de la recongllation & bassc tempé-
raturc (-120°, —-180°),

Chaque fois, les tissus des échantillons décongellés & +5° C,
paraissent micux régénérés que pour la décongélation a +20° Co
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CONCLUSION

L'étude de la congélation des produits maring par l'azote liquide a
entrafné le laboratoire dans des travaux trés diversifiés englobant, en fait,
ltensemble des problémes 1liés A la congélation ultra-rapide ; ce qualificatif
s'appliquant, ici, aux vitesses de congélation réalisées seulcment avec des
températures de médium situles au—-dessous de ~100° C,

La majeurc partie des installations actuellement en fonctionnement dans
l'industrie traite les produits en continu, mais, comme nous l'avons fait,
il peut-8tre intéressant d'imaginer un équipement discontinus

L'apparcil comstruit spécialement pour les cssais pourrait, semble—~t-il,
recevoir aprés adaptation une application industricilcs

Ltemploi de 1l'azote liquide est assez simple & mcttre en ocuvre et four-
nit des -produits d'une qualitl certaine stil stagit d'animaux marins ou parties
dvanimaux marins de taille réduite ou de faible épaisseur bien individualiséss

Au-deld d'unc certaine &paisseur, les travaux ont montré que les avan—
tages de 1a méthode sont atténuiés et qu'il pouvait en résulter une hétéroglnéité
dans la structure qui ne semble pas exister avec la congélation & -40° C,

Bien que la température d¥évaporation de l'azote soit de ~195°8, 1ltabais~
sement de la température de congélation au~dessous de —1OQ/¥120° C n'apporte
pas un gain notable ni dans la vitesse de congélation, ni dams la qualité des
produits finise

Dlautre part, les multiples microphotographiecs réalisées ont ré&vélé
qu'il existe bien une structurc type de la congélation ultra-rapidce

Les nombreux échantillons, destinés 3 1lappréciation de la qualitl aprés
congélation ct cn cours d'entrceposage ont montré que :

- dans le cas du poisson, ltutilisation de 1'azote liquide apporte un léger
avantage sur la méthode classiques Cet avantage disparaft aprés une cecrtaine
durée dtentreposage (28 semaines environ),

- dans cclul des crustacés, scul le homard cru ayant subi la congllation
ultra~rapide présente unc qualité supléricurc vis-a-vis de la congélation
classiques L'effet de la cuisson est en général prépondérant sur celui de
la congélation,

-~ les échantillons soumis & une double congllation se sont comportés dlune
fagon semblable aux échantillons congelés unc seulc fois, en cc sens qu'une
grande vitesse de recongllation a fourni des produits de qualité supériecure
en début dYentreposages Aprés unc dizaine de semaines, 1'échantillonnage est

homogéne ¢t m@me légérement favorable dans certains cas a la rcecongélation

classiques
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