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Résumé 

Ce travail de thèse s’inscrit dans un contexte démographique mondial en évolution. En effet, des solutions 

nutritionnelles sont à développer pour pallier au vieillissement de la population, dont une conséquence est le 

nombre croissant de personnes présentant des déficiences masticatoires. La texturation d’aliments, riches en 

protéines de bonne qualité nutritionnelle, est un point essentiel pour une bonne mastication et pour une 

assimilation optimale des nutriments, mais également pour l’acte et le plaisir de manger. 

L’impression 3D alimentaire est une des voies de recherche possibles pour concevoir de nouveaux 

aliments fonctionnels à destination des personnes fragiles. Afin de correspondre aux problématiques sociétales 

actuelles, ces aliments doivent être sains, personnalisés et socialement acceptables. Pour répondre à ce cahier 

des charges ambitieux, une approche en quatre étapes a été utilisée dans ce travail de thèse :  

1) Le développement d’une imprimante 3D parfaitement adaptée à la mise en œuvre de matrices 

carnées. La maîtrise des paramètres d’impression permet désormais de proscrire l’utilisation d’agents 

de texture et donc, de concevoir des aliments dont la formulation est plus simple et plus naturelle ;  

2) Afin de potentialiser la structure des aliments imprimés et d’élargir la gamme des textures possibles, 

la réaction de glycation a été étudiée et appliquée à un milieu modèle à base de gélatine. Cette 

matière première a révélé toute sa complexité lors de la mise en œuvre de la réaction, nécessitant 

une étude d’élucidation des mécanismes mis en jeu. Ainsi, il a été montré que la teneur en eau initiale 

et l’indice Bloom de la gélatine, en influençant de façon notable la structure secondaire de la gélatine, 

conditionnaient fortement le devenir de la réaction de glycation ;  

3) Les personnes présentant une déficience masticatoire peuvent également souffrir d’un déficit de 

salivation. Cette troisième partie du travail de thèse a donc consisté à étudier les propriétés 

rhéologiques de matrices riches en protéines animales, mais aussi la façon d’incorporer un substitut 

salivaire naturel directement dans l’aliment pour optimiser les propriétés d’extrusion des matrices. 

Cet aliment fonctionnel, à base de protéines et de mucilage de graines de lin, permettra de lubrifier 

la cavité buccale et donc, de réduire les douleurs et les risques de fausses routes lors de la mastication 

et de l’ingestion par des personnes souffrant de xérostomie, d’hyposialie et de dysphagie ;  

4) Le couplage de la conception d’un nouvel aliment fonctionnel et d’un procédé de rupture tel que 

l’impression 3D peut engendrer un phénomène de néophobie, voire de rejet, de la part des 

consommateurs. La quatrième partie de ce travail s’est attachée à initier une approche sociologique 

visant à évaluer l’acceptabilité sociale de ce nouveau procédé, sur la base de nouvelles collaborations 

entre les Sciences du Vivant et les Sciences Humaines & Sociales. 

Les prochains travaux vont consister déterminer le mode de post-traitement le plus adapté au respect 

des propriétés de l’aliment, à en caractériser les propriétés nutritionnelles et, à définir et à appliquer les 

méthodes nécessaires pour assurer les qualités sanitaires et organoleptiques des aliments fonctionnels. 

 

Mots clés : Impression 3D alimentaire, gélatine, mucilage, nutrition personnalisée, aliment fonctionnel. 
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Abstract 

This thesis is part of a rapidly changing of worldwide demographic context. Indeed, nutritional solutions 

need to be developed to offset the ageing of the population, one of the consequences of which is the growing 

number of people with masticatory deficiencies. The texturing of foods, rich in proteins of good nutritional 

quality, is essential for good mastication and optimal assimilation of nutrients, but also for the act and pleasure 

of eating. 

3D food printing is one of the possible research ways for designing new functional foods for frail people. 

To meet current societal challenges, these foods need to be healthy, personalized and socially acceptable. To 

meet these ambitious specifications, a four-stage approach was used in this thesis work: 

1) The development of a 3D printer perfectly suited to the use of meat matrices. By controlling the 

printing parameters, we can now avoid the use of texturizing agents, enabling us to design foods with 

simpler and more natural formulations;  

2) In order to potentiate the structure of printed foods and extend the range of possible textures, the 

glycation reaction was studied and applied to a gelatin-based model medium. This raw material 

revealed all its complexity when the reaction was implemented, necessitating a study to elucidate the 

mechanisms involved. It was shown that the initial water content and Bloom index of the gelatin, by 

significantly influencing the secondary structure of the gelatin, strongly conditioned the fate of the 

glycation reaction;  

3) People with masticatory deficiencies may also suffer from salivary deficiencies. This third part of the 

thesis therefore involved studying the rheological properties of matrices rich in animal proteins, as 

well as how to incorporate a natural saliva substitute directly into the food in order to optimize the 

extrusion properties of the matrices. This functional food, based on flax protein and mucilage, will 

lubricate the oral cavity, reducing pain and the risk of wrong way during chewing and swallowing in 

people suffering from xerostomia, hyposialia and dysphagia;  

4) Coupling the design of a new functional food with a disruptive process such as 3D printing can lead to 

neophobia, or even rejection, on the part of consumers. The fourth part of this work aims to initiate a 

sociological approach designed to assess the social acceptability of this new process, drawing on new 

collaborations between the Life Sciences and the Humanities and Social Sciences. 

Future work will focus on determining the post-processing method best suited to respecting the food's 

properties, characterizing its nutritional properties, and defining and applying the methods needed to 

guarantee the sanitary and organoleptic qualities of functional foods. 

 

Keywords: 3D food printing, gelatin, mucilage, personalized nutrition, functional food. 
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Dans les prochaines décennies, l’accroissement et le vieillissement de la population (2.1 milliards 

d’individus de plus de 60 ans en 2050, dont 434 millions de plus de 80 ans, pour une population totale 

estimée à près de 10 milliards de personnes) (OMS, 2023) vont entraîner des conséquences sur les 

modes d’alimentation. Ces phénomènes sont à prendre en compte, dès maintenant, afin d’aller vers 

une transition alimentaire adaptée aux besoins de chacun. Le travail présenté ici va s’attacher à 

proposer une démarche permettant d’aboutir à une solution innovante pour les personnes ayant une 

prédisposition à la dénutrition, mais aussi permettre de prendre en compte la dimension de durabilité 

au travers d’une maîtrise des procédés et des ressources alimentaires. C’est donc dans un contexte 

démographique mondial en pleine évolution que s’inscrit ce travail de thèse. 

Au-delà de cette évolution démographique, l’Organisation Mondiale de la Santé prévoit entre 

20 et 30 % d’édentés totaux dans le monde, dès 2030 (WHO et al., 2016). Ceci aura pour conséquence 

une surreprésentation de la dénutrition, pour partie responsable de l’apparition de la sarcopénie. Ce 

phénomène « naturel » de fonte musculaire peut apparaître dès 50 ans, mais peut aussi être 

potentialisé de manière multifactorielle par, notamment, des insuffisances nutritionnelles partielles 

(en particulier, en protéines). Il entraîne une perte de masse de muscle squelettique et aboutit à de 

nombreux effets indésirables (déclin fonctionnel, incapacité physique, chutes, fractures…), qui 

peuvent aller jusqu’au décès de la personne (Gumussoy et al., 2021). Ces auteurs affirment également 

que la sarcopénie est étroitement liée à la malnutrition et que ces affections interagissent les unes 

avec les autres. D'un point de vue physiopathologique, la sarcopénie et la malnutrition partagent de 

nombreuses similitudes : un état inflammatoire faible, une diminution de l'apport énergétique et 

protéique, une réduction de la masse musculaire, une vulnérabilité accrue aux maladies, un retard de 

motricité et une carence en nutriments. Le dépistage de la sarcopénie et de la malnutrition est donc 

recommandé, car la prévalence de ces deux pathologies augmente avec l'âge. De plus, la malnutrition 

peut directement entraîner une sarcopénie, car les protéines, les vitamines telles que la vitamine D et 

les micronutriments sont essentiels au métabolisme musculaire. La prévalence de la sarcopénie chez 

les personnes âgées varie de 1 à 33 % et est dépendante des conditions de vie des personnes : vie en 

communauté, soins de longue durée, soins hospitaliers... (Cruz-Jentoft et al., 2014; Saffel-Shrier, 

Johnson & Francis, 2019). Ce phénomène peut être en partie corrigé par l’alimentation, à condition 

que les personnes concernées puissent ingérer et assimiler rapidement et correctement une quantité 

suffisante de protéines de haute qualité nutritionnelle, donc préférentiellement des protéines 

animales (Buffière et al., 2017; Donaldson, Johnstone, de Roos & Myint, 2018; Saffel-Shrier et al., 

2019). Il est d’ailleurs fréquent qu’un âge avancé et la présence de diverses pathologies provoquent 
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un symptôme de dysphagie1, qui renforce le phénomène de dénutrition, en perturbant l’ingestion des 

aliments. Ces éléments démontrent la nécessité de concevoir des aliments fonctionnels, présentant 

une texture adaptée pour ces populations souffrant de déficiences masticatoires. Une des voies 

possibles d’innovation dans ce domaine est l’impression 3D (I3D) alimentaire. 

 

L’I3D, ou fabrication additive (Figure A), apparaît, dès les années 1980, et se développe de façon 

quasi-simultanée en France et aux Etats-Unis. 

 

 

Figure A.  Représentation schématique du principe de fonctionnement d’une imprimante 3D à dépôt de fil fondu (exemple 
d’un matériau polymère) (D’après myago3d.fr). 

 

L’essor de l’I3D est resté pendant très longtemps confidentiel pour cause de protection 

intellectuelle et industrielle, si bien que seuls quelques grands groupes industriels ont pu commencer 

à l’adapter à leurs propres problématiques de recherche et développement. Mais, depuis la première 

décennie du XXIème siècle, une fois les premiers brevets passés dans le domaine public, la technologie 

est devenue accessible et a pu se développer rapidement. L’I3D est désormais considérée par certains 

comme la 4ème révolution industrielle, tant le paradigme lié à la conception et à la fabrication d’objets 

s’en trouve bouleversé. Chaque année, les applications sont de plus en plus nombreuses, et désormais, 

                                                      
1 La dysphagie est une sensation de gêne ou d'obstacle à la progression des aliments au cours de la déglutition, pouvant 
survenir par intermittence. 

https://myago3d.fr/
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la technologie d’I3D est accessible à un coût très raisonnable. De nouvelles applications et perspectives 

de recherches émergent dans des domaines inimaginables, il y a seulement quelques années. A ce 

propos, une revue de la littérature a été rédigée au début de ce travail de thèse (Portanguen, 

Tournayre, Sicard, Astruc & Mirade, 2019) (cf. Annexe V 4), mettant en évidence la diversité des 

applications et des domaines concernés par l’I3D : mécanique, aéronautique/spatial, architecture… et, 

bien entendu, la biologie avec les domaines biomédical et alimentaire. Cette revue a également permis 

de discuter des verrous liés à la conception d’aliments par cette technologie innovante et, en 

particulier, des aliments fonctionnels à base de viande. A l’époque, plusieurs dizaines d’articles étaient 

disponibles pour étayer cette revue, mais depuis, la production scientifique, notamment dans le 

domaine alimentaire, n’a cessé d’augmenter jusqu’à devenir quasi-exponentielle (Figure B). 

 

Figure B.  Évolution temporelle du nombre d'articles (incluant les articles de synthèse, les articles de recherche, les 
chapitres d’ouvrage, les communications courtes, les résumés de conférences...) publiés depuis l'émergence de 
la technologie d’impression 3D. Les chiffres ont été obtenus à partir de requêtes effectuées sur la plateforme 
ScienceDirect, en recherchant les expressions suivantes : "additive manufacturing" ou "3D printing" ou "3D 
food printing" dans les titres, les résumés et les mots-clés des articles en question (*: Les chiffres pour l'année 
2023 ne sont que partiels, car établis au 22/09). 

 

L’I3D alimentaire est probablement l’application la plus récente des technologies d’addition de 

matière par dépôt de couches successives ; les premiers essais datent de 2007-2008, avec un article 

publié dans le Wired Magazine (Irwin, 2007) traitant de la fabrication de structures en caramel, ou 

bien encore, avec le brevet de Lai & Cheng (2008) portant sur une nouvelle méthode de fabrication 
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tridimensionnelle des aliments. Ensuite, entre 2010 et 2012, de nombreux articles ont commencé à 

traiter des potentialités de cette technologie, en se focalisant essentiellement sur les tendances et les 

débouchés possibles. Les premiers articles de recherche publiés dans des revues scientifiques 

apparaissent en 2010 ; citons, par exemple, les travaux de (Hao, Mellor, Seaman, Henderson, Sewell 

& Sloan, 2010) sur le chocolat. Les premiers articles de synthèse n’apparaissant que 2 à 5 ans plus tard 

(Lipton, Cutler, Nigl, Cohen & Lipson, 2015; Sun, Peng, Yan, Fuh & Hong, 2015; Sun, Peng, Zhou, Fuh, 

Hong & Chiu, 2015; Sun, Zhou, Huang, Fuh & Hong, 2015; Wegrzyn, Golding & Archer, 2012). Depuis 

ces premières études, la littérature scientifique s’est considérablement enrichie et, désormais, de 

nombreuses équipes de recherches s’intéressent, d’une part, au développement de matériels et plus 

précisément à la modification d’imprimantes 3D et, d’autre part, à la formulation d’aliments ainsi qu’à 

leurs propriétés rhéologiques et à leur imprimabilité. L’I3D est dorénavant au cœur d’un ensemble de 

problématiques qui peuvent être scientifiques, techniques, sociétales… La Figure C décrit, de façon 

schématique, les différents aspects en lien avec l’I3D alimentaire qui doivent être pris en compte pour 

que cette technologie puisse se développer dans de bonnes conditions. 

 

 

Figure C.  Description schématique des problématiques autour de l’I3D alimentaire (Portanguen, Tournayre, Sicard, 
Astruc & Mirade, 2022). 

 

Les recherches sur l'I3D de produits alimentaires ont fait un bond au cours des quatre dernières 

années, mais peu d'études ont concerné les produits carnés, probablement en raison de la difficulté à 

les texturer sans utiliser d'agents texturants, ce qui constitue actuellement un verrou (Portanguen et 

al., 2019). La plupart des applications alimentaires portent donc sur des produits riches en amidon, car 
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leur imprimabilité est supérieure à celle de la viande et des produits carnés. Après avoir succinctement 

présenté les différentes technologies d’I3D alimentaire, le Chapitre 0 de ce mémoire s’attachera à en 

décrire les applications, ainsi que l’impact du procédé d’impression sur plusieurs types d’aliments et 

sur les différentes macromolécules contenues dans ces aliments. 

Dans un contexte où les consommateurs recherchent de plus en plus de naturalité (produits « 

clean label »), les aliments formulés doivent être conçus avec le moins d'additifs possible. C’est 

pourquoi, dans ce travail de thèse, il a été décidé de développer un prototype d’imprimante 3D, qui 

soit adapté spécifiquement à la texturation des aliments carnés. En effet, les imprimantes 3D 

alimentaires disponibles dans le commerce présentent certaines lacunes qui ne permettent pas une 

texturation optimale du produit par le procédé (notamment, en termes de régulation des 

températures). Le contenu du Chapitre 1 décrit cette démarche de conception, depuis la fabrication 

de la machine, jusqu’à sa validation et son utilisation (Portanguen, Tournayre, Gibert, Leonardi, Astruc 

& Mirade, 2022).  

Avec l’idée de maximiser le potentiel de texturation des aliments carnés, outre le 

développement de procédés d'I3D parfaitement maîtrisés permettant de pré-texturer la matrice, 

comme indiqué supra (Portanguen et al., 2022), nous avons également investigué les potentialités de 

la réaction de glycation (Figure D). Cette réaction biochimique naturelle permet la création de liaisons 

covalentes entre les groupes carbonyles (aldéhyde ou cétone) des oses simples et les fonctions amine 

ou hydroxyle des protéines (Sun et al., 2021; Y. Wei, Han, Zhou, Liu, Chen & He, 2012), ce qui tend à 

augmenter les propriétés fonctionnelles des matrices concernées. La glycation correspond aux phases 

précoces des réactions de Maillard, découvertes en 1912 par le chimiste français Louis-Camille 

Maillard, alors qu’il tentait de comprendre la structure des protéines. Les réactions de Maillard sont 

bien connues en agroalimentaire, car elles sont responsables du brunissement des aliments lors de 

leur cuisson, ainsi que du goût et de l’odeur caractéristique de la viande rôtie. À notre connaissance, 

aucune étude n'a encore exploré la combinaison de l'I3D et de la glycation comme méthodes de 

texturation associées (Portanguen et al., 2023, en cours de révision). 
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Figure D.  Schématisation des mécanismes de la glycation dans des films à base d’isolats de protéines de cacahuète et de 
xylose (d’après (Liu et al., 2017). 

 

La réaction de glycation peut être divisée en trois grandes étapes en fonction de son avancement 

: phases précoce, tardive et finale (cf. Chapitre 2). Ainsi, le Chapitre 2 de ce mémoire traite de l’étude 

de la réaction de glycation, comme moyen de texturation complémentaire. Afin d’évaluer les effets de 

la glycation sur la structure moléculaire, un milieu modèle, la gélatine, a été choisi pour deux raisons 

essentielles : 1) la gélatine est adaptée à la conception d’aliments destinés à des populations souffrant 

de déficiences orales (difficultés masticatoires, syndrome de dysphagie, situation de handicap…) 

(Godoi, Prakash & Bhandari, 2016), et 2) elle est issue de coproduits animaux pouvant être valorisés 

afin de limiter les pertes et gaspillages. Finalement, il s’est avéré que le milieu modèle choisi était 

beaucoup plus complexe que prévu et surtout très sensible à son environnement, ce qui a rendu la 

maîtrise de la réaction de glycation et de ses effets sur la texture des gels de gélatine très aléatoires. 

Le Chapitre 2 apporte donc des informations sur les mécanismes mis en œuvre lors de cette réaction 

dans un gel de gélatine, en présence de D-ribose et, présente les limites de cette méthode de 

texturation dans des gels de gélatine, tout en comblant un manque dans la littérature scientifique 

(Portanguen et al., 2023). 

Le Chapitre 3 pose les bases d’un nouvel aliment fonctionnel, conçu à partir de protéines carnées 

et d’extraits végétaux : le mucilage, un extrait végétal issu de graines de lin et destiné à servir de 

substitut salivaire pour des personnes atteintes d’hyposialie2, de xérostomie3 et/ou de dysphagie. Les 

résultats présentés dans ce chapitre sont destinés à évaluer, par des approches rhéologiques, 

                                                      
2 Baisse de la production de salive. 
3 Sensation de bouche sèche. 
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l’imprimabilité d’une matrice carnée dans des conditions correspondant au fonctionnement du 

prototype d’imprimante 3D développé au laboratoire et décrit dans le Chapitre 1.  

Enfin, concevoir un aliment fonctionnel est important, mais évaluer l’acceptabilité sociale de ce 

nouvel aliment est essentiel, d’autant plus si celui-ci possède des propriétés spécifiques et, a été 

fabriqué à l’aide d’une technologie de rupture telle que l’I3D. Le Chapitre 4 de ce mémoire ambitionne 

de présenter une première approche en lien avec cette évaluation, qui repose sur une collaboration 

originale initiée entre les Sciences du Vivant et les Sciences Humaines & Sociales.  

Ce travail de thèse avait pour objectif de mettre au point une méthodologie de conception 

d’aliments fonctionnels par I3D, en s’affranchissant de l’utilisation d’additifs texturants. L’approche 

que nous avons développée se veut être la plus holistique possible, en prenant en compte différentes 

dimensions de la texturation des aliments, et ce, à différentes échelles. En plus d’une revue 

bibliographique portant sur l’I3D (Chapitre 0), ce mémoire de thèse se compose de quatre autres 

chapitres qui vont chacun décrire un des aspects particuliers de la démarche de recherche mise en 

œuvre (Figure E). 

 

 

Figure E. Représentation schématique de la démarche de recherche mise en œuvre dans ce travail de thèse. 
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Chapitre 0 :  

Revue de littérature de l’impression 3D (ou 

fabrication additive) à l’impression 3D 

alimentaire 
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0.1. Généralités sur l’impression 3D 

Les recherches dans le domaine de l’I3D sont nombreuses et variées, cette technologie 

étant particulièrement adaptée aux phases de prototypage rapide, nécessitant une étude de 

faisabilité préalable sans production de masse et une fabrication rapide (Attaran, 2017; 

Berman, 2012). La versatilité est également un argument majeur pour l’utilisation de l’I3D. En 

effet, le fait de pouvoir travailler à différentes échelles, depuis l’impression de denrées 

alimentaires à une échelle « macroscopique », jusqu’au dépôt cellule par cellule pour la 

construction d’organes, offre la possibilité de trouver une technologie d’impression adaptée 

à chaque besoin. 

Avant de se focaliser sur les méthodes d’I3D applicables aux aliments, il est nécessaire 

de faire un état des lieux succinct des principales technologies existantes, tous domaines 

confondus. Certaines d’entre elles ont d’ailleurs été utilisées dans le cadre de ce travail de 

thèse. Le principe de base de l’I3D est de déposer un matériau couche par couche, en 

respectant une géométrie préalablement conçue numériquement (Bandyopadhyay, Bose & 

Das, 2015). Différents matériaux peuvent être utilisés tels que les métaux (Fang et al., 2017), 

les céramiques (Bose, Ke, Sahasrabudhe & Bandyopadhyay, 2018), les plastiques (Chacón, 

Caminero, García-Plaza & Núñez, 2017), les biomatériaux (Bose et al., 2018; Chia & Wu, 2015), 

le verre (Attaran, 2017), etc. La technique d’impression étant dépendante de l’utilisation finale 

du produit. De nombreuses techniques existent (Tableau 0.1), mais à notre connaissance, 

seulement sept respectent la norme ISO/ASTM52900-15 : Additive manufacturing – General 

principles – Terminology (International Organization for Standardization) (Demircan & Özçelik, 

2023) : 

Jet de liant (Binder jetting) ; 

Dépôt d’énergie dirigée (Direct energy deposition) ; 

Jet de matériaux (Material jetting) ; 

Fusion/liaison sur lit de poudre (Powder bed fusion/binding) ; 

Assemblage de feuilles (Sheet lamination) ; 

Photopolymérisation en cuve (Vat photopolymerisation) ; 

Extrusion de matériaux (Material extrusion). 

 

Ces sept techniques sont rapidement explicitées en Annexe S 0.1, afin de mieux cerner 
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l’étendue des possibilités offertes par l’I3D. Le Tableau 0.1 en synthétise les principales 

caractéristiques. A noter que la technologie d’extrusion de matériaux est la plus utilisée, 

notamment pour les denrées alimentaires. 
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Tableau 0.1. Liste non exhaustive des principales techniques d’I3D, avec leurs avantages, leurs inconvénients (pour des critères d’utilisation choisis arbitrairement) et leurs 
domaines d’application. Un « + » signifie que le critère en question est considéré comme un avantage pour la technique ad hoc, un « - » est présenté comme 
une limite de la technique. Un « / » signifie que les données ne sont pas connues ou non communiquées. 

Techniques Dimensions Vitesse 
d’impression Précision Multi-

matériaux Couleur Supports 
requis 

Post-
traitement 

Qualité 
finale Coût Compatibilité 

biologique Applications 

Jet de liant / + / + + / - - + / Prototypage, pièces 
en couleur 

Dépôt énergie 
dirigée + / / - / / - / / / Aviation, armée 

Jet de matériaux / / + + + - / / / / Médical, modèles 
anatomiques 

Fusion lit de poudre - - / + / + / +/- + / Prototypage, 
décoration 

Assemblage de 
feuilles / + - + + - - - + / Prototypage 

Photopolymérisation 
en cuve / / + - / / / / / + Joaillerie, dentaire, 

art 
Extrusion + + +/- + - + / +/- + + Variées 
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Ces différentes technologies sont utilisées en fonction de plusieurs critères : les types 

de matériaux nécessaires, les contraintes liées à l’utilisation (résistance des matériaux, par 

exemple) et, bien entendu, le coût de fonctionnement, qui peut être un frein à l’utilisation de 

ces méthodes. La plupart des machines commercialisées pour l’I3D, excepté celles destinées 

à l’industrie lourde, sont modifiables. Certains plans d’appareils sont mêmes en accès libre et 

permettent une fabrication ou une adaptation sur-mesure. Cet aspect est important pour les 

laboratoires de recherche et développement qui peuvent ainsi transposer ou tester certaines 

de leurs applications. C’est notamment le cas de (Zeleny & Ruzicka, 2017) ou de (Demircan & 

Ozcelik, 2023) qui ont adapté un modèle d’imprimante commerciale pour imprimer des 

denrées alimentaires. (Demircan & Ozcelik, 2023) ont d’ailleurs conçu un dispositif et un mode 

d’utilisation destinés à transformer une imprimante FDM (Fused Deposition Modeling) 

polymère en une imprimante alimentaire à moindre coût. 

Alors que des imprimantes 3D destinées à la fabrication métallique pour l’industrie 

peuvent coûter de 250 à 1000 k€ (Severini, Derossi & Azzollini, 2016), des imprimantes 3D  

« domestiques », offrant des performances tout-à-fait acceptables, sont désormais 

disponibles pour quelques centaines d’euros. Le coût du matériel n’est donc plus un frein et, 

un grand nombre d’applications peuvent être développées, moyennant parfois quelques 

adaptations. Par exemple, (Bégin-Drolet et al., 2017) ont développé une nouvelle tête 

d’impression pour fabriquer des structures en sucre. Dans leur étude, ces auteurs ont 

également utilisé un modèle mathématique pour prédire le diamètre des filaments, en 

fonction du débit d’alimentation et du taux d’extrusion. 

Après avoir présenté succinctement l’I3D de façon générale et, l’I3D alimentaire en 

particulier, le présent chapitre reviendra plus largement sur la capacité d’adaptation de l’I3D 

et sur les modifications possibles des imprimantes 3D commerciales. 

0.2. L’impression 3D, une technologie émergente et adaptable 

pour la conception et la fabrication d’aliments 

Beaucoup d’aliments peuvent être imprimés, mais comme nous le verrons tout au long 

de ce mémoire, les difficultés inhérentes à l’I3D varient sensiblement en fonction de la 

composition macromoléculaire du produit et du procédé utilisé. Dans certains cas, l’utilisation 

d’additifs texturants est rendue obligatoire par le fait que les procédés d’impression ne sont 
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pas optimisés. L’aspect « texture » étant d’ailleurs un des principaux verrous dans ce type de 

technologie. En effet, dans le cas de l’I3D alimentaire, l’aliment et/ou les ingrédients sont 

d’abord déstructurés afin de passer dans un état semi-solide, avant d’être, le plus souvent, 

extrudés au travers d’une buse par l’intermédiaire d’un générateur de pression (piston ou  

vis-sans-fin), puis déposés sur un plateau (Figure 0.1). Ce dépôt se fait alors en suivant une 

géométrie préalablement définie dans un fichier numérique, ce qui va permettre d’assurer la 

restructuration macroscopique de l’aliment (Lipton, 2017; Mantihal, Prakash & B Bhandari, 

2019).   

 

 

Figure 0.1. Les 5 étapes inhérentes au procédé d’impression 3D alimentaire. 
 

Cependant, à l’échelle microscopique, les macromolécules d’intérêt vont subir un 

certain nombre de contraintes : mécaniques, comme le cisaillement (Iman Dankar, Pujolà,  

El Omar, Sepulcre & Haddarah, 2018), thermiques (Dick, Bhandari & Prakash, 2019a), et même 

chimiques (oxydations…), qui vont se traduire par une texture de l’aliment imprimé très 

différente de celle de la matière première. A l’heure actuelle, les effets des contraintes 

thermiques et chimiques appliquées à l’aliment en cours d’impression ont été peu étudiés, la 

plupart des études existantes portant sur l’effet d’un traitement thermique post-impression 

(Blutinger et al., 2021; Dick, Bhandari & Prakash, 2019b). Cependant, les effets des contraintes 
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mécaniques subies par les aliments imprimés sont plus largement documentés (Dankar et al., 

2018). Parfois, la texture de l’aliment imprimé est similaire à celle de l’aliment conventionnel 

issu de la même matière première. C’est, par exemple, le cas des produits céréaliers ou la 

texture d’un cookie imprimé perçue par le consommateur est très proche de celle d’un cookie 

fabriqué traditionnellement (Kim, Lee, Park, Lee, Nguyen & Park, 2019). Par contre, la texture 

d’aliments plus élaborés, notamment, à partir de protéines animales, peut être sensiblement 

différente de celle de l’aliment traditionnel. Le principal avantage de l’I3D alimentaire réside, 

non pas, dans une production de masse d’aliments, mais dans une personnalisation de 

l’alimentation (Portanguen et al., 2019). Dans ce cas précis, une différence entre la texture 

finale de l’aliment imprimé et celle d’un aliment classique pourra ne plus être vue comme un 

inconvénient, mais plutôt comme une adaptation aux besoins du consommateur. Ceci est 

particulièrement intéressant dans le cas des personnes souffrant de difficultés masticatoires, 

où la texture peut s’éloigner de l’aliment d’origine, tout en conservant des qualités 

nutritionnelles et organoleptiques optimales. 

0.3. L’impression 3D alimentaire 

Comme énoncé au début de ce chapitre, il existe un grand nombre de technologies 

d’I3D. Toutefois, pour l’I3D de produits biologiques, les trois techniques suivantes sont 

principalement utilisées : 1) l’extrusion qui est la plus répandue (Sun, Zhou, Yan, Huang & Lin, 

2018) ; 2) le dépôt de gouttelettes (Singh, Haverinen, Dhagat & Jabbour, 2010) ; et  

3) l’impression assistée par laser (Guillotin et al., 2010). A noter que les méthodes 2 et 3 

trouvent essentiellement leurs applications en bio-impression (pour plus d’informations, se 

référer à l’Annexe V 4). La Figure 0.2 schématise les principes de fonctionnement de ces trois 

méthodes. 
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Figure 0.2. Les principales techniques d’impression 3D applicables aux matériaux biologiques : A – Extrusion ; 
B – Dépôt de gouttelettes ou jet de matériau ; et C – Impression assistée par laser (d’après Portanguen 
et al., 2019). 

 

Pour rappel, un des objectifs de ce travail est de concevoir des aliments fonctionnels, en 

considérant l’aspect « naturalité » comme un facteur clé, ce qui implique que l’optimisation 

du procédé d’impression devient un objectif prioritaire et une composante majeure de nos 

travaux. Dans la littérature scientifique du domaine, il est possible de voir une tendance se 

dégager quant à l’utilisation des procédés d’I3D : l’aliment doit s’adapter au procédé et, non 

l’inverse (Portanguen et al., 2019; Yang, Tao, Wang, Xu & Zhu, 2022). Ce constat se traduit 

notamment par l’utilisation d’imprimantes 3D alimentaires commerciales, ou par la 

modification d’imprimantes non destinées initialement à l’alimentaire. Ces modifications 

ayant, la plupart du temps, pour seul objet de pouvoir extruder une matrice semi-solide. Or, 

il est possible d’aller plus loin dans le contrôle du procédé pour adapter la machine à l’aliment. 

C’est tout l’objet du Chapitre 1 de ce mémoire. 

Plusieurs dizaines d’imprimantes 3D alimentaires sont actuellement commercialisées 

(ChefJet de 3D Systems, Foodini de Natural Machines – Figure 0.3, Chef3D de BeeHex, etc.). 

Les coûts varient de quelques centaines à plusieurs milliers d'euros, selon leurs 

caractéristiques techniques. Leur usage est, toutefois, souvent restreint, car très orienté vers 

du design culinaire.  
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Figure 0.3.  Exemple d’une imprimante alimentaire 3D commerciale, la « Foodini » (Natural Machines, Espagne) 
: à gauche, une vue générale de la machine ; à droite, un exemple d’impression d’aliments (purée de 
légumineuses). 

 

Néanmoins, ces machines commencent à être utilisées dans de nombreux travaux de 

laboratoire, par exemple, pour déterminer les propriétés rhéologiques ou d'écoulement de 

matrices alimentaires (chocolat, pâtes…), ou pour étudier la correspondance entre la 

géométrie d'un aliment imprimé et la géométrie originale prédéfinie dans le modèle 

numérique (Kousani et al., 2017; Mantihal, Prakash, Godoi & Bhandari, 2017; Zhao, Wang, 

Ren, Li, Yang & Jin, 2018). La gamme des imprimantes alimentaires s'est étendue aux machines 

multi-ingrédients, qui permettent d'imprimer des aliments plus élaborés. Cependant, ce type 

de machine ne permet pas d'assurer un régime alimentaire équilibré aux utilisateurs, car 

certains aliments ne sont pas imprimables (ou très difficilement), comme les produits carnés 

ou la plupart des fruits et légumes (Lv, Lv, Li & Zhong, 2023). Seuls les produits à faible point 

de fusion, riches en polysaccharides ou naturellement gélifiants, peuvent être facilement 

imprimés, comme : le chocolat, la pâte à biscuits, les produits laitiers ou céréaliers, etc. Pour 

personnaliser l'alimentation et concevoir des aliments fonctionnels d'intérêt nutritionnel à 

base de protéines d'origine carnée et/ou d'extraits de plantes, les machines ad hoc ne sont 

donc pas encore totalement au point. Néanmoins, certaines études (Bégin-Drolet et al., 2017; 

Diañez et al., 2019; Zeleny & Ruzicka, 2017) ont porté sur le développement ou la modification 
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de prototypes pour l'impression d'un produit spécifique mono ou multi-ingrédients, mais là 

encore, le plus souvent d'origine végétale (glucides, chocolat, pâtes…). L'une des principales 

difficultés réside dans le contrôle de la quantité de matrice déposée en fonction de la vitesse 

de déplacement de la tête d'impression. 

Les imprimantes 3D classiques (notamment de type FDM) présentent l'avantage d'être 

facilement modifiables et adaptables aux contraintes des matrices alimentaires à imprimer. 

Certaines d'entre elles sont peu coûteuses et open-source, c’est-à-dire que leur code de 

programmation est disponible et, donc modifiable. Ceci explique pourquoi la plupart des 

travaux de laboratoire sont réalisés avec ce type de machine. Ces imprimantes sont le plus 

souvent conçues sur le modèle d’un système de pression constitué d'un entraîneur de 

filament, ou d’un contenant, dont la compression est assurée par une action mécanique (vis 

sans fin, piston entraîné par un engrenage) ou pneumatique (piston). Ces systèmes 

permettent de délivrer une quantité déterminée d'encre alimentaire semi-visqueuse au 

travers une buse ou d’une aiguille, tout en contrôlant la vitesse de déplacement et le taux 

d'extrusion. La régulation de température au niveau de la tête d’impression ou du plateau 

n’est pas toujours réalisée. Les modifications apportées par les utilisateurs se situent donc 

principalement au niveau de la tête d'impression, où le système d'extrusion est souvent 

remplacé par un pousse-seringue (Vancauwenberghe, Verboven, Lammertyn & Nicolaï, 2018). 

Les machines à vocation alimentaire actuellement commercialisées, le plus souvent 

conçues pour le grand public, semblent incompatibles avec une maîtrise globale du procédé, 

que nous considérons pourtant comme essentielle. C’est notamment le cas avec la régulation 

de la température au niveau du produit à imprimer. Ces systèmes sont généralement basés 

sur la réponse d’un capteur de température de type thermocouple placé au niveau du boîtier 

qui accueille la cartouche contenant le produit. Cela présente deux inconvénients majeurs :  

1) l’emplacement du capteur est éloigné du cœur de la cartouche, dont le diamètre peut être 

de plusieurs dizaines de millimètres ; et 2) les cartouches sont obligatoirement en acier 

inoxydable 316L (contact alimentaire), qui possède une conductivité thermique (λ) de  

15 W.m-1. K-1, plutôt faible, comparé, par exemple, à celle de l’aluminium (237 W.m-1. K-1). Ces 

deux contraintes combinées empêchent de connaître et de réguler précisément la 

température du matériau alimentaire avant l’impression, à moins qu’il ne soit placé dans la 

cartouche et dans l’imprimante plusieurs dizaines de minutes avant l’extrusion. Un temps 
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aussi important peut aussi être source de détériorations du produit (dénaturation des 

protéines, oxydations…). 

La littérature fournit des données abondantes concernant les réglages d’impression 

dans le cas de différentes matrices (Tableau 0.2), montrant que la température à laquelle 

l’impression a lieu est d’une grande importance, notamment au vu de la relation entre  

celle-ci et la vitesse d’écoulement (Rando & Ramaioli, 2021). Le contrôle de la régulation 

thermique sera d’autant plus crucial si la production est destinée à se faire à grande échelle, 

avec un objectif de standardisation des aliments imprimés (Dick et al., 2019a). 

Les produits carnés sont peu adaptés à l'I3D alimentaire (Dong, Wang, Yang & Xu, 2023). 

L'absence de polysaccharides dans leur matrice ne favorise pas la prise en masse et, la capacité 

de gélification des protéines musculaires est limitée par les conditions physico-chimiques de 

la matière première (force ionique, température, etc.) (Wang, Zhang, Bhandari & Yang, 2018). 

A l’exception des travaux de Yang et al. (2022) qui ont imprimé de la viande de poulet en 

présence de NaCl, toutes les études actuellement publiées sur les produits carnés ont utilisé 

des additifs texturants pour assurer l'imprimabilité de la matrice. Afin d’éviter un excès de 

formulation de l’aliment imprimé, il est nécessaire de maîtriser le procédé d’impression à 

plusieurs niveaux : contrôle des mouvements de la tête d'impression et du débit d'extrusion 

de l’encre alimentaire, contrôle des températures pendant l'impression par régulation chaude 

au niveau de la tête d'impression, mais surtout par régulation froide au niveau du plateau 

d'impression. Ce dernier point constituant un apport original à la littérature du domaine  

(cf. Chapitre 1). 
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Tableau 0.2.  Principales méthodes d'impression 3D alimentaires : technologies utilisées et paramètres de fonctionnement associés en fonction du type d’aliments. Seules 
les études comportant des données chiffrées sont présentées. 

Technologie 
d’impression Type d’aliment 

Vitesse 
impression 

(mm.s-1) 

Vitesse 
déplacement 

(mm.s-1) 

Débit extrusion 
(mL.min-1) 

Diamètre 
buse (mm) 

Taux de 
remplissage 

(%) 

Epaisseur 
couche 
(mm) 

Références 

Seringue inox (1,3 
bars) 

Mélange fruits/légumes + 
collagène de poisson 11-21 20 / 1,2 25 1,1 

 Severini, Derossi, Ricci, Caporizzi & 
Fiore, 201) 

Extrusion coaxiale Pectine/CaCl2 10 200 0,34 0,838 85 0,838  Vancauwenberghe et al., 2018 

Seringue 

Purée pomme de terre/jus 
de fraise gélifié 25 / / / 40-100 1,2  Kim, Bae & Park, 2018 

Aliments divers (viscosité 
1,1.103 à 103 Pa.s) 15-20 15-20 / / / / 

 Fanli Yang, Zhang, Bhandari & Liu, 
2018 

Glucides 20-50 / / 1 / /  Bégin-Drolet et al., 2017 

Piston (0,4 MPa) Pâte de céréales 30 50 / 0,6 10-20 0,3-0,5  Severini et al., 2016 

Mélangeur à vis 
sans fin + 

convoyeur 

Jus citron gélifié + amidon 30 / 1,44 1 / /  Fanli Yang et al., 2018 

Surimi 28 / 0,18 2 / /  Wang et al., 2018 
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0.4. Impact du procédé d’impression sur les aliments 

Selon Le Tohic et al. (2018), pendant un procédé d’I3D, le produit est soumis à deux types de 

contraintes : 1) un traitement thermique correspondant à l’agrégation des protéines et à la fusion des 

lipides du produit et, 2) un cisaillement lors de l’extrusion au travers de la buse. Le procédé va donc 

avoir un ou des effet(s) sur la structure des macromolécules constituantes du produit alimentaire et 

modifier, en retour, les propriétés de ce dernier. La plupart des études portant sur des applications 

d’I3D, se sont focalisées sur « l’imprimabilité » qui, selon Godoi et al. (2016) se définit comme étant 

« l’ensemble des propriétés permettant aux produits d’avoir une stabilité dimensionnelle suffisante 

pour supporter leur propre poids ». 

 

0.4.1. Les aliments d’origine végétale 
 

Les aliments d’origine végétale sont divisés en deux catégories : les légumes/produits céréaliers 

et les produits de confiserie. Ces derniers ont, d’ailleurs, été les premiers à avoir été étudiés, ce qui 

s’explique par le principe même de l’I3D alimentaire, à savoir, dans un premier temps, déstructurer la 

matière, pour ensuite la restructurer. Cette dernière étape étant la plus délicate, cela explique 

pourquoi des produits à bas point de fusion, à cristallisation rapide à basse température ou riches en 

amidon, ont tendance à avoir une imprimabilité accrue et une texture facilement reconnaissable par 

le consommateur. Selon Masbernat (2021), les farines céréalières sont largement utilisées dans la 

composition des aliments imprimés en 3D, avec un ratio farine/eau qui impacte directement les 

propriétés d’imprimabilité du matériau. 

Cependant, il est quand même parfois nécessaire de modifier, en amont, la formulation de 

certains produits, à l’image des travaux sur le chocolat de Mantihal et al. (2017) ; Mantihal et al. (2019). 

En effet, bien que le chocolat présente l’avantage de pouvoir être extrudé à basse température (32 °C, 

pour une fusion du produit comprise entre 28 et 30 °C) et de prendre en masse à température 

ambiante (20-25 °C), ces auteurs ont ajouté des additifs pour améliorer l’imprimabilité de ce matériau, 

comme du stéarate de magnésium, à hauteur de 5 %, ou des stérols végétaux, à hauteur de 3 %. Ces 

ajouts avaient pour objectif, en facilitant la lubrification, d’améliorer l’efficacité de l’écoulement lors 

du dépôt. A ce stade, il est possible de raisonnablement se poser la question de l’intérêt de l’I3D 

alimentaire, s’il est nécessaire de complexifier la formulation d’un aliment pour pouvoir l’imprimer, et 
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ce, sans pour autant réussir à obtenir les mêmes propriétés que l’aliment d’origine. En effet, comme 

l’ont montré Mantihal, Prakash & Bhandari (2019), le motif de remplissage (le plus utilisé, car le plus 

efficace, est structuré en étoile ou en nid d’abeille) et le taux de remplissage conditionnent 

grandement la résistance mécanique de la structure imprimée ; néanmoins, cette dernière reste plus 

fragile (de 20 %), qu’un chocolat coulé de manière classique, en couches ne contenant pas d’espace 

vide. Dans le cas de produits de confiserie comme le chocolat, changer la géométrie interne et/ou 

externe peut éventuellement apporter une plus-value au produit, notamment en termes de sensation 

en bouche. Cependant, nous pensons qu’il serait plus judicieux d’arriver à ce résultat, en travaillant 

uniquement sur le procédé d’impression, sans avoir à changer la formulation de l’aliment. Au lieu de 

travailler directement à partir de chocolat brut, Karyappa & Hashimoto (2019) ont eu l’idée d’utiliser 

un mélange composé de pâte à tartiner, de poudre de cacao et de sirop de chocolat. Cette formulation, 

certes éloignée d’un chocolat classique, a le mérite de n’utiliser aucun additif, hormis ceux contenus 

dans les matières premières d’origine et, de s’effectuer à température ambiante. C’est la proportion 

de poudre de cacao (entre 5 et 25 % en masse) qui permet de fixer les propriétés rhéologiques (limite 

d’élasticité et module de conservation G’4), qui constituent le premier élément à optimiser pour 

l’impression. Le deuxième élément se situe au niveau du système de distribution du produit, soit 

l’ensemble constitué du générateur de pression, de la seringue et de la buse. C’est à ce niveau que va 

être déterminé le débit massique (rapport entre la chute de pression dans la seringue et le diamètre 

de la buse) et, où la matrice subira le plus de contraintes de cisaillement (buse). Enfin, le troisième 

élément est la vitesse de déplacement de la tête d’impression qui va conditionner la quantité de 

matière déposée par unité de longueur, ainsi que le pas vertical entre deux couches adjacentes. 

Concernant les autres aliments d’origine végétale, riches en amidon, comme les produits 

céréaliers et les purées de légumes, notamment à base de pomme de terre, à l’instar des travaux de 

Karyappa & Hashimoto (2019) sur le chocolat, Liu, Liang, Saeed, Lan & Qin (2019) ont aussi montré 

l’importance de la formulation et des paramètres du procédé sur les propriétés d’impression de ce 

type de produit. Après de nombreux essais, les auteurs ont conclu qu’une formulation quaternaire 

composée de farine de blé, de poudre de mangue lyophilisée, d’huile d’olive et d’eau, avec des 

proportions massiques respectives de 57.5:2.5:3.5:30 et, utilisée dans les conditions opératoires 

suivantes : pression à 600 kPa, vitesse de 6 mm.s-1, diamètre de buse de 0,58 mm et taux de 

remplissage à 50 %, permettait d’obtenir la meilleure qualité d’impression. Cependant, de manière 

                                                      
4 Ces termes seront définis dans les Chapitres 2 et 3. 
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contre-intuitive, le fait d’augmenter les pourcentages massiques des différents ingrédients riches en 

amidon avait affecté négativement la capacité d’extrusion du matériau. Ceci a d’ailleurs aussi été 

montré par (Liu, Zhang, Bhandari & Yang, 2018). En effet, dans le cas de l’impression d’une purée de 

pomme de terre, la concentration en amidon avait conditionné l’imprimabilité du matériau  

(Figure 0.4). Un travail similaire de mise au point de formulation a été conduit sur de la pâte à pain 

(Yang, Zhang, Prakash & Liu, 2018). Dans cette étude, le même phénomène de rupture de continuité 

lors de l’extrusion a été observé, dès que les concentrations massiques en saccharose et farine 

atteignaient un certain seuil. Il convient, cependant, de noter que, dans ces dernières études 

mentionnées, la présence d’un ingrédient lubrifiant (huile, beurre…) semble, à chaque fois, nécessaire 

pour obtenir une extrusion correcte de la matière à imprimer. 

 

 

Figure 0.4. Effet de l’ajout d’amidon sur l’imprimabilité de purée de pomme de terre (d’après Liu et al., 2018). 

 

0.4.2. Les aliments d’origine animale 
 

Les produits d’origine animale ne font pas l’objet d’autant de travaux en matière d’I3D 

alimentaire que les produits d’origine végétale, probablement à cause d’une imprimabilité rendue 

délicate du fait de l’absence de glucides. Néanmoins, parmi les études existantes, trois grandes 

familles de produits animaux ont été plus particulièrement étudiées : les viandes et produits de la mer, 

les produits laitiers de type fromage et les ovoproduits, par ordre décroissant du nombre d’articles 

publiés. Cette section a pour but de faire le point sur les verrous et les limites existants quant à 
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l’impression de ces catégories d’aliments. 

0.1.1.1. Les produits carnés 

Parmi les produits animaux, les produits carnés sont probablement ceux qui présentent le plus 

de difficultés lors de la phase d’impression (Dong et al., 2023), ce qui explique le recours à des additifs 

texturants. Un exemple d’I3D de viande a été relaté par Dick et al. (2019a) (Figure 0.5). Dans leur 

étude, ces auteurs ont imprimé un aliment à partir de deux ingrédients distincts : de la viande de bœuf 

maigre (contenant moins de 5 % de matière grasse) et de la matière grasse ajoutée, afin de 

reconstituer et d’imprimer un aliment ressemblant à un steak haché. Le travail de déstructuration de 

la viande a été fait mécaniquement jusqu’à obtenir une pâte imprimable semblable à une émulsion. 

Cette émulsion contenait au final 85 % de viande, 14 % d’eau, 0,5 % de chlorure de sodium (NaCl) et 

0,5 % de gomme de guar. 

 

 

Figure 0.5. Modèles de viande composite multicouche imprimés en 3D : A - échantillons cru (à gauche) et cuit (à droite) ; 
B - Dépôt de filament d’une formulation à base de viande et de matière grasse selon trois taux de remplissage, 
réalisé avec des buses de diamètre 2 mm pour la viande et de 1 mm pour la matière grasse (d’après Dick et al., 
2019b). 
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D’après les travaux de Wang et al. (2018), le NaCl, en favorisant la solubilisation des protéines 

myofibrillaires, a permis, par des liaisons de faible énergie, la stabilisation d’une pâte de surimi. Les 

résultats ont montré que l’impression était possible, ainsi qu’un post-traitement thermique. 

Comparativement au témoin, l'ajout de 1,5 % de NaCl a doublé la force du gel, qui a atteint 7,2 N. 

Cette résistance accrue du gel est susceptible de favoriser son imprimabilité. L’augmentation de la 

concentration en sel a aussi conduit à une diminution de la viscosité du surimi. Ceci est également 

confirmé par les propriétés viscoélastiques de ce matériau : le module de conservation G’ est supérieur 

au module de perte G’’ dans la région viscoélastique linéaire, suggérant ainsi un potentiel pour former 

un gel élastique, ou une structure semblable à un gel. La diminution continue et significative de ces 

deux modules, en fonction de l’augmentation de la concentration en sel (jusqu’à 1,5 %), pourrait 

s’expliquer par une redistribution des forces inter- et intramoléculaires au niveau des queues de 

chaines de myosine (méromyosine légère). La composante élastique (G’) de la structure pré-gélifiée a 

été affaiblie et la fluidité du surimi a augmenté (Wang et al., 2018). Finalement, que ce soit pour des 

produits de la mer ou de la viande, des additifs sont utilisés pour faciliter l’impression des aliments et 

la préservation de leur géométrie, en fin d’impression ou après l’étape de cuisson. Parmi les additifs 

les plus couramment utilisés, il convient de citer une enzyme, la transglutaminase (Lipton et al., 2015) 

et différents gélifiants d’origine végétale ou dérivés d’algues, comme les gommes de guar et de 

xanthane, l’agar-agar, les alginates, le glycérol, les lécithines, etc. Les différents additifs cités, à 

l’exception de la transglutaminase, peuvent également être utilisés pour l’I3D d’aliments autres que 

carnés. Cependant, certaines législations n’autorisent pas l’utilisation de tous ces additifs, c’est 

notamment le cas en France pour la transglutaminase. Cette enzyme est utilisée afin d’obtenir des 

géométries complexes à base de produits carnés. Elle permet de générer de nouvelles matrices 

protéiques en créant des liaisons covalentes entre des résidus Lysine et Glutamine, lors d’une réaction 

calcium dépendante. Ce processus permet donc de créer des liaisons covalentes entre les protéines 

présentes dans les purées à base de produits carnés, créant des hydrogels autoportants. Cependant, 

l’utilisation d’additifs tels que la transglutaminase, bien que très intéressante du point de vue des 

effets sur les propriétés mécaniques résultantes, est en contradiction avec la tendance actuelle d’un 

retour à plus de naturalité des aliments. Aussi, un produit développé par I3D pourrait être mal accueilli 

par les consommateurs (Godoi et al., 2016; Lipton et al., 2015). L’utilisation de ces additifs reste, 

aujourd’hui, indispensable à l’impression de la plupart des aliments pauvres en glucides (Zhao, Zhang, 

Chitrakar & Adhikari, 2020). Cependant, des solutions technologiques alternatives pouvant améliorer 

la texture des aliments carnés imprimés peuvent être mises en œuvre, sans avoir recours à ces additifs. 
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Une première solution très simple consisterait à élaborer des aliments associant des produits 

animaux avec des produits végétaux riches en glucides. Cela permettrait aussi de varier les sources de 

protéines, ce qui est intéressant sur le plan nutritionnel et au niveau de la durabilité du procédé.  

A notre connaissance, les études portant sur ce type d’aliments mixtes (ou hybrides) restent rares. 

D’ailleurs, les revues de synthèse de Perez, Nykvist, Brogger, Larsen & Falkeborg (2019) et de 

Portanguen et al. (2019), bien qu’explorant les propriétés d’imprimabilité des principales 

macromolécules telles que les protéines, les glucides et les lipides, ne traitent pas de cet aspect. 

Toutefois, des travaux très récents ont montré que l’I3D d’aliments mixtes était possible et 

intéressante pour concevoir un aliment fonctionnel. En effet, l’association d’une légumineuse (lentille 

corail) avec des abats (mélange de foies de volaille et de porc), a permis la conception d’un aliment 

hybride, riche en protéines, qui permet d’apporter du fer sous forme assimilable à l’organisme, tout 

en valorisant des co-produits animaux (Schiell, Portanguen, Scislowski, Astruc & Mirade, 2023). 

L’exploitation du potentiel gélifiant des protéines myofibrillaires pourrait aussi être mise à profit 

et constituer une solution alternative. En effet, l’extraction d’actine et, surtout, de myosine issue de 

bas-morceaux ou de coproduits animaux pourrait s’avérer prometteuse, à condition de maitriser cette 

étape longue et fastidieuse, qui nécessite d’utiliser un certain nombre de solvants ioniques. De plus, 

les rendements sont souvent très faibles et donc incompatibles avec une utilisation à grande échelle 

dans le secteur agro-alimentaire. A ceci s’ajoute également l’application de barèmes thermiques 

nécessaires à la gélification, qui peuvent s’avérer néfastes pour les qualités organoleptiques ou 

nutritionnelles du produit final, et ce, sans compter l’impact énergétique de telles opérations unitaires. 

Une troisième solution consiste à utiliser la capacité qu’ont les résidus d’acides aminés libres des 

protéines à se lier, par des liaisons covalentes, à des glucides réducteurs lors des premiers stades des 

réactions de Maillard (réaction de glycation). La complexité de cette approche réside dans le nombre 

important de paramètres à maîtriser pour contrôler la réaction (nature de la matière première, type 

et concentration du glucide, temps de réaction, température, pH, activité de l’eau…) afin, d’une part, 

qu’elle puisse produire les effets escomptés, et afin, d’autre part, de stopper la réaction avant que des 

composés du type Advanced Glycation Endproducts (AGE) néfastes pour la santé humaine 

n’apparaissent (Nooshkam, Varidi & Verma, 2020; Stevenson, Long, Seyfoddin, Guerrero, de la Caba, 

& Etxabide, 2020). Ce point particulier a fait l’objet de travaux spécifiques, dont les principaux résultats 

sont présentés dans le Chapitre 2 de ce mémoire. 

Enfin, une dernière solution, basée sur la maîtrise complète du procédé d’impression, 

permettrait de s’affranchir de l’utilisation d’additifs texturants, tout en garantissant une texturation 
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optimale des produits imprimés. De façon à éviter la solution de facilité qui consiste à employer ce 

type d‘additifs, cette approche requiert donc le développement d’imprimantes alimentaires ad hoc, 

de façon à adapter le procédé à l’aliment, et non l’inverse. C’est tout l’objet d’une partie des travaux 

conduits dans cette thèse qui sont présentés dans le Chapitre 1 de ce mémoire et dans l’article de 

(Portanguen et al., 2022). 

0.1.1.2. Les produits laitiers 

Pour expliquer le peu d’études existantes concernant l’I3D de produits laitiers, il est légitime de 

s’interroger sur la pertinence de concevoir de tels aliments par ce procédé. En effet, les propriétés 

gélifiantes des produits laitiers (yoghourts, fromages) sont bien connues et maîtrisées depuis des 

siècles. Leur texture, souvent souple, les rend facilement consommables par tout un chacun. L’intérêt 

ne réside pas non plus dans les nouvelles formes, car celles-ci sont faciles à obtenir par simple 

moulage. L’intérêt ne peut résider que dans le principal argument qui est souvent mis en avant 

concernant l’I3D alimentaire, celui de la nutrition personnalisée. Cette hypothèse a été émise dans les 

travaux de Liu, Liu, Wei, Ma, Bhandari & Zhou (2018) visant à concevoir des aliments enrichis en 

protéines de lactosérum, qui permettraient de valoriser ce co-produit de l’industrie laitière, même si 

ce point n’a pas été avancé par les auteurs. D’un point de vue plus technique, les produits laitiers 

présentent certaines prédispositions à l’I3D, en lien avec la vitesse d’impression, la température et 

leur teneur en matière grasse, comme l’ont montré dans leurs travaux (Le Tohic et al., 2018; Lille, 

Nurmela, Nordlund, Metsä-Kortelainen & Sozer, 2018; Liu, Yu, Liu, Regenstein, Liu & Zhou, 2019)  

(cf. section 0.5.2). En effet, Liu al. (2019), en étudiant la structure de gels à base de protéines de lait, 

ont montré que l’augmentation de la teneur en protéines dans le milieu permettait de passer d’un 

état enchevêtré à un réseau 3D présentant de meilleures caractéristiques d’imprimabilité. A partir de 

poudre de lait dont la concentration pouvait aller jusqu’à 75 % en masse, Lee, Karyappa & Hashimoto 

(2020) ont réussi à imprimer, sans utiliser d’additif, des structures 3D constituées de plusieurs 

matériaux et composées d’une structure externe à base de lait et d’un fourrage à base de différents 

sirops (chocolat, myrtille, crème et érable). Pour cela, la technologie utilisée était celle de l’extrusion 

à froid par Direct Ink Writing (DIW). Concrètement, selon Lee et al. (2020) et Yun, Han, An, Jung, Kim 

& Lee (2022), afin d’assurer une imprimabilité correcte, la formulation doit répondre à deux 

caractéristiques essentielles : 1) présenter un comportement d’amincissement lors du cisaillement et, 

2) conserver sa forme lors du dépôt. Pour ce faire, l’encre alimentaire utilisée doit avoir une limite 

d’élasticité et un module de conservation (G’) élevés. Le taux optimal de poudre de lait, déterminé par 
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l’étude, était de 70 %, conduisant à une encre moins visqueuse et nécessitant moins de pression à 

l’extrusion qu’une formulation en contenant 75 % (Lee et al., 2020). 

Il s’avère donc que la plupart des études citées dans cette section ont pour point commun de ne 

pas travailler sur la matière première brute, mais sur des formulations concentrées, mettant donc en 

évidence l’intérêt limité d’utiliser l’I3D pour concevoir de nouveaux produits laitiers, même si des 

résultats novateurs ont été obtenus par (Lee et al., 2020). 

0.1.1.3. Les ovoproduits 

A l’instar des produits laitiers, l’I3D d’ovoproduits a été relativement peu étudiée. Citons, 

néanmoins, les travaux de Anukiruthika, Moses & Anandharamakrishnan (2020), portant sur un 

produit hybride composé de jaune ou de blanc d’œuf et de farine de riz et, dont l’objectif était de 

déterminer les paramètres optimaux d’impression. Il est ressorti de cette étude que le jaune et le blanc 

d’œuf n’étaient pas imprimables sous leur forme native et, qu’il était indispensable d’ajouter de la 

farine de riz (soit de l’amidon) pour améliorer la stabilité et la résistance de la matrice imprimée sur 

les plans texturaux et rhéologiques. De plus, il est également apparu que le jaune d’œuf était plus 

adapté à l’impression que le blanc. La viscosité maximale du blanc natif a été divisée par un facteur 2 

après ajout de farine de riz, alors que celle du jaune a été multipliée par un facteur 1,5 à 3. Cette 

propriété serait attribuable à une capacité accrue des protéines du jaune d’œuf à interagir avec 

l’amidon. A noter que le jaune contient aussi plus de lipides que le blanc et, que ces derniers peuvent 

jouer un rôle de plastifiant et de lubrifiant. Cette tendance à complexifier la formulation pour obtenir 

une impression correcte a été également au cœur des travaux de Liu, Meng, Dai, Chen & Zhu (2019). 

Cette fois, des protéines de blanc d’œuf ont été associées à de la gélatine, de l’amidon de maïs et du 

sucrose pour améliorer les propriétés rhéologiques lors de l’impression. La géométrie et la stabilité de 

la structure ont été assurées par un paramétrage précis de l’imprimante : diamètre de buse de 1 mm, 

vitesse de déplacement de 70 mm.s-1 et un débit de 0,004 cm3.s-1. 

Les ovoproduits et les produits laitiers ont donc en commun le fait d’être difficilement utilisables 

sous leur forme native. La tendance majoritaire dans les laboratoires est donc de travailler sur la 

formulation pour améliorer l’imprimabilité. Néanmoins, comme déjà mentionné dans ce chapitre, la 

demande actuelle des consommateurs va vers plus de naturalité, donc vers le bannissement des 

additifs. L’adaptation et la maîtrise du procédé au produit devient alors fondamentale, comme l’ont 

montré (Xu et al., 2020). Dans leur étude, en investiguant différents traitements thermiques appliqués 

à du jaune d’œuf, ces auteurs ont montré que des barèmes de chauffage de 76 °C, pendant 8 et 10 
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min, ou 80 °C pendant 6 min, permettaient une extrusion aisée, mais aussi une adhésion correcte entre 

les couches, assurant ainsi le maintien de la forme après impression. A notre connaissance, ces travaux 

constituent l’une des premières études publiées mettant en avant l’adaptation du procédé au cœur 

de la problématique d’I3D alimentaire. 

 

A ce stade, il convient de faire un point sur l’utilisation des hydrocolloïdes, en tant qu’additifs 

texturants. En effet, ceux-ci sont largement utilisés, aussi bien lors de l’impression de produits 

d’origine animale que végétale. En effet, la présence d’hydrocolloïdes facilite grandement le dépôt et 

la cohésion des couches et exerce une influence positive sur la stabilité dimensionnelle (Kim et al., 

2018). Leur utilisation constitue donc une alternative simple et peu coûteuse permettant de pallier les 

défauts de texture. Comme le soulignent Godoi, Bhandari, Prakash & Zhang (2019), une formulation 

maîtrisée en hydrocolloïdes permet de mimer la sensation en bouche d’aliments existants, ainsi que 

le goût, du fait de l’ajout d’agents de flaveur. Par exemple, 4 % de gomme de xanthane offrent la 

même sensation en bouche que de la purée de pommes de terre, et 4 % de gomme de xanthane 

associés à 1 % de gélatine permettent d’obtenir une texture semblable à celle de la tomate. Une 

approche identique a été utilisée lors du projet Européen : PERFORMANCE (Personalised Food Using 

Rapid Manufacturing for the Nutrition of Elderly Consumers) (Lipton et al., 2015; Liu, Zhang, Bhandari 

& Wang, 2017). Ce projet avait pour objectif, via l’I3D, de développer des aliments attractifs destinés 

aux séniors, en recréant des formes alimentaires connues, dont la texture était telle que ces aliments 

pouvaient être facilement ingérés. La contrepartie de ces expérimentations, axées sur l’acceptabilité 

visuelle, était l’utilisation massive d’hydrocolloïdes, dont la proportion pouvait atteindre jusqu’à 60 à 

80 % de la composition de l’aliment. 

Bien que la présence d’hydrocolloïdes dans un aliment ne constitue pas en soi un problème, car 

ils sont autorisés en alimentation humaine, ils sont néanmoins, dans l’esprit des consommateurs, 

souvent associés à l’ultra-transformation des aliments. Outre le fait que cela pourrait conduire à un 

rejet des produits contenant des hydrocolloïdes, leur utilisation, sur le plan technique et scientifique, 

constitue une solution de facilité qui limite le recours à des solutions plus naturelles. 

 

 

 

 



Chapitre 0 : Revue de la littérature 

60  

0.5. Impact du procédé d’impression sur les macromolécules de l’aliment 

0.5.1. Impact sur les protéines 
 

Il a été indiqué précédemment que peu de produits riches en protéines d’origine animale ont 

été étudiés en vue d’applications en I3D. Citons, quand même quelques travaux qui se sont intéressés 

à des purées de différents types de viande (Lipton et al., 2015), au collagène (Inzana et al., 2014) et à 

la gélatine (Farag & Yun, 2014). Néanmoins, certaines études, comme celle de (Wang et al., 2018), 

nous renseignent sur les difficultés inhérentes à ce genre de matrices. En fait, le seul produit d’origine 

animale qui peut prétendre à être imprimé en 3D, sans ajout d’additif, est le surimi, car cet aliment, 

déjà transformé en amont, contient environ 7 % de glucides (ajoutés sous forme d’amidon) et 1,5 % 

de NaCl, ce qui favorise grandement son imprimabilité. Ces résultats sont en accord avec ceux de 

Severini & Derossi (2016), qui ont constaté une meilleure imprimabilité de préparations à base de 

viande de bœuf, lorsque les protéines myofibrillaires étaient solubilisées consécutivement à l’ajout de 

NaCl (Figure 0.6). Les observations en microscopie électronique de Wang et al. (2018) ont montré 

qu’effectivement, l'addition de NaCl avait entraîné des réticulations au niveau des protéines 

myofibrillaires, en permettant la liaison d’acides aminés libres aux protéines, en réduisant les espaces 

vides et en transformant la structure globale du gel en un réseau à brins fins. Cet effet restant maximal 

et constant jusqu’à l’ajout de 1,0 g NaCl/100 g de surimi. L’impression de protéines est donc régie par 

les propriétés de ces dernières et, notamment par leur agrégation, qui elle-même dépend du point 

isoélectrique (pI). Godoi et al. (2016) ont suggéré qu’il serait possible de créer de nouvelles textures 

en intercalant des couches de protéines alimentaires avec des couches de polysaccharides (par 

exemple, des alginates), ou en appliquant un stress thermique ou mécanique, ou en utilisant des 

ingrédients acides ou basiques pendant le procédé d’I3D, de façon à agir sur l’agrégation. 
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Figure 0.6. Effet de l’ajout de sel sur l’imprimabilité d’une pâte de surimi : A – aucun ajout ; B – ajout de 0,5 g NaCl/100 g 
de surimi ; C – ajout de 1,0 g de NaCl/100 g de surimi ; et D – ajout de 1,5 g de NaCl/100 g de surimi (d’après 
Wang et al., 2018). 

 

Les principales protéines de structure (collagène, élastine et fibrine) ont déjà fait l’objet 

d’études, dans le domaine biomédical, en vue de fabriquer des supports (scaffolds) à architecture 

complexe, pour notamment, effectuer du dépôt de cellules. L’organisation de ces protéines, sous 

forme fibreuse, avec notamment des contraintes d’alignement, de diamètre ou de porosité, varie en 

fonction du type de tissu et influence grandement leurs propriétés mécaniques. La fibrine, protéine 

naturellement fabriquée par l’organisme, est utilisée pour réparer des lésions et peut être imprimée 

sous forme de gel (Chia & Wu, 2015; Melchels, Domingos, Klein, Malda, Bartolo & Hutmacher, 2012). 

Elle est notamment utilisée en I3D pour la fabrication de supports (scaffolds) afin de réparer les os, les 

neurones ou les valvules cardiaques (Munaz, Vadivelu, St. John, Barton, Kamble & Nguyen, 2016). 

Concernant le collagène, qui est la protéine la plus abondante chez les mammifères, son impression 

se fait sous forme de gel, après extraction et digestion enzymatique. Les concentrations des solutions 

imprimables à base de collagène varient selon les études de 0,2 à 20 mg.mL-1, en solution tampon et 

à force ionique ajustée. Le choix de la concentration va dépendre des propriétés mécaniques 

recherchées, comme le maintien de l’intégrité, ou des caractéristiques de viabilité des cellules 

implantées. Par exemple, un gel à 1 mg.mL-1 permet d’obtenir des structures cohérentes et 

reproductibles, à condition de maîtriser le pH ; un bouchage des buses d’impression survenant à pH 
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élevé. Le collagène pur n’est pas stable pour former une structure 3D, il doit donc être associé à 

d’autres polymères. D’ailleurs, sans l’application d’une réticulation supplémentaire, le collagène 

forme des hydrogels aux propriétés mécaniques médiocres. La réticulation peut être induite par voie 

chimique (formaldéhyde ou glutaraldéhyde) ou par voie enzymatique (transglutaminase) 

(Wlodarczyk-Biegun & Del Campo, 2017). Différentes technologies ont été mises en œuvre pour 

permettre d’imprimer des solutions de collagène, i.e. jet d’encre, extrusion, impression assistée par 

laser (Inzana et al., 2014; Jakab, Norotte, Marga, Murphy, Vunjak-Novakovic & Forgacs, 2010 ; 

Wlodarczyk-Biegun & Del Campo, 2017). Concernant l’extrusion, des imprimantes multi-têtes et/ou 

couplées à des méthodes de réticulation chimique (glutaraldéhyde) ou enzymatique 

(transglutaminase) existent (Hinton et al., 2015; Park et al., 2014 ; Smith, Christian, Warren & Williams, 

2007 ; Smith et al., 2004). Toutefois, les principales difficultés, pour utiliser le collagène en tant 

qu’encre biologique par extrusion, sont le temps long de gélification et le gonflement (Murphy, Skardal 

& Atala, 2013; Wlodarczyk-Biegun & Del Campo, 2017). Ce dernier point a d’ailleurs été mis en avant 

par (Munaz et al., 2016) pour qui, malgré leur facilité d’utilisation pour la construction de structures 

3D, les modifications de la géométrie en raison de phénomènes de gonflement ou de dissolution 

constituent les principales limites à l’utilisation de ces molécules. 

Les gels de gélatine ont une texture caractéristique qui permet une bonne sensation en bouche, 

associée à une bonne perception des saveurs. Comme indiqué précédemment, le pI a un rôle majeur 

sur la structure des protéines. Dans le cas de la gélatine, au pI, sa contraction est maximale et, donc 

sa viscosité minimale. Ce dernier paramètre augmentant lorsque le pH est modifié. Mais, si ce 

changement de pH est trop important, l’extension de la molécule tend alors vers son maximum et, un 

comportement non-Newtonien de la gélatine est observé ; la gélatine possédant un comportement 

Newtonien5 en solution diluée. Le cisaillement ayant également une grande importance sur la 

viscosité, si celui-ci est trop important, il provoque une chute irréversible de la viscosité (Godoi et al., 

2016). 

 

0.5.2. Impact sur les lipides 
 

Bien que des résultats traitant de produits à fort taux en matière grasse, comme le chocolat, 

soient disponibles dans la littérature, très peu d’études ont étudié l’effet de l’I3D sur les lipides, mais 

                                                      
5 On appelle fluide Newtonien un fluide dont la loi contrainte/vitesse de déformation est linéaire. La constante de 
proportionnalité est appelée viscosité (Couarraze & Grossiord, 2000). 
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aussi réciproquement, l’effet des lipides sur l’imprimabilité de matrices. A notre connaissance, seuls 

les travaux de Le Tohic et al. (2018) et de Lille et al. (2018) traitent ce sujet dans le cas d’aliments. En 

effet, Le Tohic et al. (2018), dans le cas d’une matrice fromagère non-extrudée, ont montré que les 

globules gras étaient ronds et répartis de façon uniforme dans une phase protéique continue. Une 

structure comparable avait été observée sur du fromage fondu à 75 °C avec, néanmoins, des globules 

gras plus volumineux obtenus à cause d’un phénomène de coalescence au cours du chauffage. Après 

une étape d’impression par extrusion, réalisée à 4 mL.min-1 et à 75 °C, la microstructure du fromage 

avait été fortement altérée ; la phase protéique était devenue discontinue et une modification 

morphologique (perte de l’aspect sphérique et augmentation de volume) des globules gras avait été 

observée, avec l’apparition de graisses interstitielles. Toutefois, il semblerait que les paramètres 

d’impression aient aussi un effet majeur, puisque, pour une impression à 12 mL.min-1 et à 75 °C, la 

taille et la distribution des globules gras étaient plus homogènes. Ceci serait dû au taux du cisaillement 

plus important dans cette condition. Les interactions entre les protéines et les lipides semblent donc 

expliquer les modifications rhéologiques observées pour les fromages imprimés : texture plus douce 

et moins collante, à cause d’une quantité accrue de graisse superficielle libérée pendant le 

cisaillement. 

Lille et al. (2018) se sont intéressés au rôle des lipides pendant l’impression, en travaillant sur de 

la poudre de lait, à la fois, comme sources de protéines et de matière grasse. Deux formulations 

présentant des taux de protéines équivalents, respectivement 21 et 22 %, ont été testées en solution 

dans de l’eau : une formulation écrémée (0,4 % MG) et une formulation demi-écrémée (9 % MG). Ces 

auteurs ont montré que, pour la formulation écrémée, la pâte était très visqueuse et difficile à 

imprimer, amenant à un dépôt irrégulier du matériau, à cause d’un caractère trop collant. En passant 

d’une concentration en poudre de lait de 50 à 60 %, l’impression était devenue impossible et ce, quel 

que soit le diamètre de la buse. En revanche, pour la formulation demi-écrémée, même concentrée à 

60 %, l’imprimabilité s’était avérée excellente, tant au niveau de la précision que de la conservation 

de la forme imprimée. Lille et al. (2018) ont expliqué que la matière grasse agissait comme un lubrifiant 

dans le système d’extrusion et que le matériau était plus fluide. A noter que le taux de glucides était 

sensiblement différent entre les 2 formulations (32 et 23 %, respectivement), ce qui peut aussi avoir 

influencé l’écoulement du fluide. Enfin, Godoi et al. (2016) ont affirmé que l’utilisation des lipides en 

I3D pourrait être mise à profit. En effet, étant donné que la composition en triglycérides ainsi que leurs 

points de fusion différents influencent la texture de la viande, notamment la tendreté et la flaveur, les 

techniques d’I3D (en particulier, l’extrusion) ont le potentiel pour permettre de fabriquer des aliments 
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texturés à façon. En utilisant des acides gras à longueur de chaines différente, plus ou moins insaturés, 

il devrait être possible de fixer des points de fusion qui permettraient d’améliorer l’adhésion entre les 

différentes couches, conduisant ainsi à une meilleure conservation de la géométrie, lors des étapes de 

pré- et de post-traitement (Godoi et al., 2016). 

 

0.5.3. Impact sur les glucides 
 

Plusieurs travaux ont porté sur l’imprimabilité de différents polyholosides. Holland, Foster, 

MacNaughtan & Tuck (2018) ont montré qu’il était possible d’imprimer de la cellulose (en poudre), 

sous forme de couches, à condition de maîtriser les propriétés rhéologiques, la tension de surface et 

la densité du matériau. En utilisant la méthyl-cellulose comme matériau de référence pour simuler 

l’imprimabilité de différentes encres alimentaires, Kim et al. (2018) ont mis en évidence que des 

concentrations de 9, 11 et 13 % permettaient d’obtenir des structures cylindriques de 28 mm de 

diamètre pour des hauteurs de 20, 40 et 80 mm, qui ne s’effondraient pas. Les travaux de 

Vancauwenberghe et al. (2017), portant sur des formulations imprimables à base de pectine, ont 

consisté à tester, à paramètres d’impression constants, l’effet de différentes formulations à base de 

pectine, de chlorure de calcium (CaCl2), de sérum albumine bovine (BSA) et de sirop de sucre. Afin 

d’assurer une structure tridimensionnelle cohérente et pérenne, l’ajout de CaCl2 s’est avéré nécessaire 

pour réticuler partiellement la pectine. Cette étude a montré que les concentrations en pectine et en 

sirop de sucre influençaient directement la viscosité et, que la BSA stabilisait et favorisait l’aération du 

mélange. Par ces travaux, Vancauwenberghe et al. (2017) ont démontré la faisabilité d’imprimer des 

produits alimentaires texturés présentant des microstructures variables. 

Parmi les polyholosides, l’amidon a lui aussi été beaucoup étudié. Liu, Zhang & Yang (2018) ont 

travaillé sur l’imprimabilité de purées de pomme de terre, plus ou moins supplémentées en amidon. 

Les résultats ont montré que, pour être imprimable, la purée devait contenir au moins 2 % d’amidon. 

Dans cette condition, une augmentation de la limite d’élasticité a été constatée, ainsi qu’une meilleure 

aptitude à l’extrusion. Par contre, à 4 % d’amidon, malgré une bonne conservation de la structure 

tridimensionnelle, l’aptitude à l’extrusion était médiocre, en raison d’une viscosité trop élevée  

(Figure 0.4). L’étude de Yang et al. (2018) a également permis de confirmer l’impression d’amidon en 

association avec du jus de citron (à 15 g/100 g d’amidon) et, de déterminer les paramètres optimaux 

d’impression : diamètre de la buse, vitesse de déplacement et taux d’extrusion, i.e. ceux conduisant à 

des structures présentant une surface lisse et sans déformation. Les travaux de Lille et al. (2018) ont 
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permis de mettre en évidence, à l’instar des lipides, que l’imprimabilité d’une solution à 15 % d’amidon 

était meilleure, lorsque la solution contenait de la poudre de lait demi-écrémée plutôt qu’une 

formulation écrémée. Cependant, l’écoulement au travers du système d’extrusion étant dépendant 

de la granulométrie des produits, l’aspect visqueux de l’amidon, associé à la présence de particules, 

entraîne rapidement des problèmes de colmatage de la buse lorsque des aliments d’origine végétale 

contenant des protéines, de l’amidon et des fibres, sont imprimés. 

Au vu des études publiées sur le sujet, deux problèmes majeurs apparaissent concernant l’I3D 

alimentaire : 1) la granulométrie des produits utilisés (Lille et al., 2018) et, 2) les mécanismes de liaison 

entre les matériaux. Un contrôle des étapes du procédé en amont devrait suffire à répondre aux 

exigences du premier point ; concernant le second point, des auteurs comme Liu et al. (2017) 

préconisent d’utiliser des additifs, comme des graisses ou des protéines de plasma sanguin, de façon 

à améliorer la solidification au refroidissement ou la réticulation. En admettant que seuls des additifs 

considérés comme naturels peuvent être ajoutés, il est tout à fait imaginable d’utiliser des lipides 

riches en acides gras insaturés, ce qui permettra en même temps d’obtenir un bénéfice nutritionnel 

pour le consommateur. 
 

Le principal problème concernant l’impression d’aliments reste donc l’obtention d’une texture 

adéquate, permettant une tenue en bouche agréable ou adaptée à la population cible. Les protéines, 

en tant que macromolécules structurales importantes, n’échappent pas à cet état de fait. Il faut donc 

élaborer des stratégies d’impression permettant d’obtenir des structures maîtrisées, sans utiliser 

d’additifs texturants (Figure 0.7). Comme déjà indiqué, une approche de ce type est présentée dans le 

Chapitre 1 de ce mémoire. 

 

Figure 0.7.  Evolution envisagée, à court et moyen terme, de l’I3D alimentaire dans l’optique de concevoir de nouveaux 
aliments à base de protéines (d’après Portanguen et al., 2019). 
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0.6. La problématique du post-traitement en impression 3D alimentaire 

Le post-traitement, une étape essentielle du procédé d’I3D, regroupe l’ensemble des opérations 

unitaires pouvant être appliquées à l’aliment pendant ou juste après la phase d’impression, comme la 

cuisson, le séchage, la congélation, la lyophilisation… Dans cette section, nous traiterons des méthodes 

de cuisson qui peuvent être appliquées in situ, afin de stabiliser microbiologiquement l’aliment et le 

rendre consommable. Cette étape est de plus en plus étudiée dans la littérature, car de sa maîtrise va 

dépendre une grande partie des qualités finales de l’aliment imprimé (nutritionnelles, texturales et 

organoleptiques) (Blutinger et al., 2021; Dick et al., 2019a; Schillaci, Gràcia, Capellas & Rigola, 2022). 

Cette maîtrise est délicate, à l’instar de l’étude de Hertafeld et al. (2019), car une surcuisson peut 

rapidement survenir avec le risque d’altérer les qualités et générer des composés néoformés 

potentiellement délétères. Dans cette étude, la température de la source infrarouge, utilisée comme 

moyen de cuisson, pouvait atteindre 350 °C à une distance de 20 mm par rapport à l’aliment. En 

fonction de la taille et de la forme de celui-ci, obtenir une température à cœur comprise entre 60 et 

75 °C nécessite donc de chauffer l’extérieur à une température d’au moins 180 °C, pendant 5 min 

minimum. L’étude en question ne fournissant pas de données de températures suffisamment précises, 

le barème indiqué ici est donné à titre indicatif, sur la base de mesures à cœur réalisées lors de la 

cuisson d’aliments de 80 g, identiques à ceux conçus par Schiell et al. (2023). Afin de préserver les 

qualités de l’aliment et surtout d’en assurer la sécurité sanitaire, l’OMS recommande d’atteindre une 

température de 72 °C à cœur d’un produit carné transformé, comme un steak haché. L’idée est donc 

de coupler un système de cuisson avec le système d’I3D. De cette façon, il serait possible de cuire 

l’aliment couche par couche. Pour ce faire, plusieurs méthodes de cuisson sont potentiellement 

applicables : le rayonnement laser, le rayonnement infrarouge, la convection à air chaud (avec 

humidités variables). 

Le défi du post-traitement est de préserver les propriétés acquises lors de l’I3D, comme les 

dimensions, la structure et la texture, l’apparence et les propriétés nutritionnelles, tout en rendant le 

produit sûr d’un point de vue sanitaire (sécurité microbiologique et chimique). Aujourd’hui, il est 

difficile de combiner l’impression et le post-traitement dans le même appareil. Bien qu’il existe des 

imprimantes culinaires dotées de plateaux d’impression chauffants, il n’est possible de cuire que des 

aliments relativement plats, en raison de problèmes de conduction thermique, de gradient de 

température et de températures plus faibles que dans un four traditionnel. Des températures trop 

élevées (200-220 °C) pourraient endommager l’imprimante et libérer des substances nocives 
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provenant des composants en polymère de l’appareil. La cuisson à basse température (< 100 °C) 

présente aussi bien des avantages que des inconvénients. Les avantages comprennent la préservation 

des qualités nutritionnelles et organoleptiques, tandis que les inconvénients comprennent un risque 

sanitaire accru dans le cas de températures inférieures à 70 °C, un risque de sous-cuisson ou 

d’hétérogénéités de température résultant d’un mauvais transfert de chaleur et, enfin, une durée de 

cuisson nécessairement plus longue. La durée de cuisson est une variable importante qui dépendra 

directement du mode de cuisson choisi, mais aussi de l’environnement proche de l’aliment. Elle sera 

donc à ajouter aux durées de préparation et d’impression. Pour les raisons évoquées précédemment, 

la cuisson des aliments imprimés est généralement effectuée au bain-marie de façon à optimiser les 

transferts de chaleur, mais ceci implique de procéder hors de l’imprimante. Cette approche a déjà été 

mise en pratique dans la littérature, notamment par Dick et al. (2019a) et Feng, Zhang, Bhandari & Ye, 

(2020), qui ont imprimé des aliments à base de viande maigre, de saindoux – ces deux ingrédients 

étant déposés indépendamment avec une géométrie prédéterminée – et de gomme de guar, de façon 

à obtenir un produit avec l’apparence d’un steak haché traditionnel, avant de les cuire sous-vide à  

95–100 °C. Pour ce type d’aliments, la cuisson provoque un rétrécissement, qui résulte d’abord de la 

dénaturation des protéines, qui en se contractant, expulsent un mélange d’eau et de nutriments et, 

ensuite, d’une perte de matière grasse par fusion. Dans leur étude, Dick et al. (2019b) ont également 

observé des baisses de rendement de cuisson, en lien la teneur en matières grasses. Le comportement 

à la cuisson des aliments imprimés n’est donc pas très différent de celui des aliments traditionnels, 

bien que la façon dont la matière grasse a été déposée doit influencer grandement le niveau de pertes, 

car elle est moins liée à la partie maigre que dans un muscle classique. Ces pertes à la cuisson semblent 

donc dépendre de trois facteurs : la densité de remplissage, la teneur en matières grasses et les 

interactions mises en œuvre (Dick et al., 2019b). Différentes méthodes de post-traitement ont fait 

l’objet d’études, parmi lesquelles : 

- La cuisson par rayonnement infrarouge 

Hertafeld et al. (2019) ont choisi de cuire les aliments post-impression, au moyen d’un chauffage 

infrarouge (IR). Les essais ont été réalisés avec un mélange alimentaire complexe de pâte de sésame 

(contenant de la farine de riz), de pâte de poulet (contenant du blanc d’œuf), de pâte de crevettes, de 

vin, de gingembre râpé et de poivre. Le mélange a été homogénéisé et la consistance a été ajustée 

visuellement en ajoutant de la farine de riz, jusqu’à obtention d’une encre alimentaire imprimable. 

Cette préparation a été traitée selon trois voies technologiques : l’I3D sans cuisson, l’I3D avec 
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chauffage IR in situ et, une fabrication manuelle suivie d’une cuisson au four. Les résultats ont montré 

que la cuisson n’entraînait aucune distorsion significative des dimensions de l’aliment imprimé et, que 

la cuisson couche par couche empêchait l’affaissement juste après l’extrusion. Le raidissement de la 

couche inférieure a également permis de maintenir une distance constante entre la buse et la couche 

nouvellement extrudée, ce qui a contribué à conserver la forme de l’aliment. Cette technologie a 

nécessité l’utilisation d’une équation pour relier la température et l’intensité du rayonnement IR par 

rapport à la distance à l’aliment. Cette étude a montré qu’il était possible de cuire un aliment imprimé 

en 3D in situ, mais cependant, il est dommageable qu’aucune analyse sensorielle ou aucune étude des 

propriétés mécaniques de l’aliment n’ait été réalisée après la cuisson pour évaluer l’acceptabilité des 

consommateurs 

- La cuisson par radiofréquences 

La cuisson/stérilisation par radiofréquence a été utilisée dans le cas d’aliments destinés aux vols 

spatiaux (Jiang, Zhang, Bhandari & Cao, 2020). Les auteurs se sont rendu compte que l’utilisation des 

radiofréquences seules ne suffisait pas à assurer la qualité sanitaire de l’aliment constitué d’un 

mélange d’igname et de poulet. Un conservateur naturel (chitosane/ε-polylysine) a donc dû être 

ajouté. Cette étude montre que le traitement par radiofréquence n’a pas, non plus, eu d’impact positif 

sur la texture de l’aliment, puisque cette dernière a dû être ajustée par l’ajout de chitosane (2 g.kg-1). 

Les barèmes de cuisson utilisés allaient de 90 °C/10 min à 110 °C/30 min (Jiang et al., 2020). 

- La cuisson par micro-ondes 

L’utilisation de micro-ondes a également été étudiée, mais d’après Lv et al. (2023), des 

changements de forme spontanés sont observés, principalement causés par une déshydratation 

rapide des matériaux due à des différences de profondeur de pénétration des micro-ondes et à des 

propriétés diélectriques variables des matériaux. Un point positif a, cependant, été soulevé par Dick, 

Bhandari & Prakash (2021) : pour les produits carnés imprimés en 3D qui doivent être faciles à avaler, 

le chauffage par micro-ondes permet d'éviter la formation d'une croûte, conférant une texture molle 

à l'échantillon. A noter que l’impact de cette méthode de cuisson sur la qualité organoleptique de 

l’aliment n’a pas été évalué. 
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- La cuisson par rayonnement laser 

Une autre solution de cuisson embarquée est à l’étude depuis plusieurs années dans les 

imprimantes culinaires : la cuisson par rayonnement au laser. Cette technologie a été développée dans 

des organisations telles que l’Université de Columbia (USA) ou dans des entreprises privées telles que 

Natural Machines (Espagne), fabricant de l’imprimante culinaire 3D Foodini®. Cette méthode de 

cuisson offre au moins deux avantages : 1) une grande précision de cuisson, avec la possibilité de 

cuisson couche par couche, gagnant ainsi en homogénéité de température, et 2) une limitation de la 

température, car les surfaces extérieures n’ont plus besoin d’être surchauffées pour obtenir la 

température à cœur souhaitée. Le risque de générer des composés néoformés nocifs est ainsi réduit. 

A notre connaissance, cette technologie est encore en cours de développement. 

Dans l’optique d’un post-traitement adapté à l’I3D, un faisceau laser présente plusieurs 

propriétés intéressantes, à savoir : un monochromatisme qui simplifie les calculs concernant 

l’absorption énergétique ; un rapport puissance/surface élevé ; et une très faible divergence qui 

permet une grande précision, mais qui peut entraîner une augmentation du temps de chauffage. 

Pour déterminer la taille du faisceau laser au point de contact, il est nécessaire de s’intéresser à 

sa géométrie. En général, il s’agit d’ondes de type « gaussienne » qui se concentrent sur l’axe de sortie 

de la cavité optique du module laser. La Figure 0.8 présente la répartition de l’éclairement dans un 

plan perpendiculaire à la direction de propagation. Le rayon du faisceau, dans ce plan, correspond, par 

définition, à la distance entre l'axe optique et l'endroit où l'éclairement est divisé par 1/e2 par rapport 

au maximum d'éclairement de l'onde, nommé w. A la sortie du module, le faisceau converge jusqu’à 

un plan particulier (le col du faisceau) où il admet une taille minimale w0, pour ensuite diverger. Plus 

la divergence du faisceau est grande, plus le rayon et la profondeur du faisceau dans le plan du col 

seront petits. Dans le cas des lasers, la divergence est très faible et le rayon à la distance focale est de 

l’ordre du millimètre. 
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Figure 0.8. Allure d'une onde gaussienne : répartition de l'éclairement d’un faisceau laser dans un plan perpendiculaire à 
la direction de propagation (http://www.optique-ingenieur.org/fr/cours). 

 

La puissance délivrée par un laser pour des applications alimentaires doit être de l’ordre de 5 W 

(Blutinger et al., 2021). Cette puissance relativement faible permet de s’affranchir de l’ajout d’un 

système de refroidissement. Malgré un rendement η (Eq. 0.1) souvent médiocre (entre 0,1 et 60 %) 

Hée, Balty, Mayer, Courant & Lièvre (1998), la puissance fournie est suffisante pour cuire un 

échantillon : 

𝜂𝜂 = 𝑃𝑃𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓
𝑃𝑃𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓

   Eq. 01 

 

La longueur d’onde du rayonnement laser est généralement comprise entre 0,19 et 10,6 µm, 

dans une région du spectre électromagnétique comprenant les ultra-violets et l’infrarouge. Selon 

Blutinger et al. (2021), la longueur d’onde choisie impacte de façon différente l’aspect et, donc 

potentiellement les qualités de l’aliment (viande de poulet imprimée en 3D). Une longueur d’onde 

dans l’infrarouge (980 nm) provoque un brunissement plus marqué qu’un laser bleu dans le visible 

(445 nm). Il semblerait également que la cuisson laser permette de réduire de 50 % les pertes à la 

cuisson, comparativement à une cuisson en four.  

La difficulté de ce type de cuisson est de maîtriser la profondeur de pénétration du faisceau au 

sein de la matrice, qui doit être égale à l’épaisseur des couches déposées pour garantir une cuisson 

homogène de la couche n et éviter une surcuisson de la couche n-1. Ceci dépend d’au moins trois 

facteurs : la distance matrice/laser, la focalisation du faisceau et la vitesse de déplacement. Les travaux 

http://www.optique-ingenieur.org/fr/cours
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de Blutinger et al. (2021) ont montré la nécessité de développer des logiciels de contrôle et de pilotage 

pour cette étape de cuisson. Ces logiciels n’existent pas encore et le réglage des paramètres de cuisson 

restent, pour l’heure, empiriques. Cette approche a été utilisée pour développer, en parallèle de ce 

travail de thèse (résultats non présentés dans ce mémoire), un dispositif de cuisson par rayonnement 

laser (de type bleu) qui est désormais intégré à l’imprimante 3D conçue au laboratoire (cf. Chapitre 1). 

- La cuisson par convection 

L’utilisation d’un flux d’air chaud ou de vapeur pulsée peut sembler simple à première vue, mais 

contrôler par ce moyen, et avec succès, les transferts de chaleur sur un objet à géométrie variable, au 

cours de la fabrication, s’avère complexe. Cela nécessite de canaliser le flux à travers des buses 

positionnées avec précision. Celles-ci doivent être mobiles pour s’adapter au mieux à la géométrie de 

l’objet. Ce type de dispositif nécessite donc un système de déplacement de tête d’impression contrôlé. 

Une telle approche a été mise en œuvre au cours de ce travail de thèse pour en évaluer la faisabilité 

(cf. Chapitre 1). 

 

Chacune des technologies de post-traitement présentées ici a ses propres avantages et 

inconvénients (Tableau 0.3). Cependant, dans une optique d’application à plus grande échelle, à 

l’extérieur du laboratoire, on se doit de tenir compte, à la fois, des coûts économiques et des impacts 

environnementaux. Le procédé doit être rentable, si possible durable et, utiliser une quantité 

d’énergie (en kWh.kg-1 d’aliments) pour cuire les aliments imprimés qui ne soit pas supérieure à celle 

d’une cuisson traditionnelle, comme une cuisson en four ou au bain-marie par exemple.  

 

Tableau 0.3. Avantages et inconvénients des principales méthodes de cuisson utilisables en I3D alimentaire. 

Type de 
transferts Source d’énergie Avantages Contraintes pour l’I3D Références 

Radiatif 

Laser 
Précision et facilité 
de mise en œuvre 

Profondeur de pénétration, 
surcuisson possible en 

surface 

Fukuchi et al. (2012) 
Infrarouge Aboud et al. (2019) 
Ultra-violet Han et al. (2019) 

Radiofréquences Augmentation de la 
cohésion des gels 

Complexe, effet bactéricide, 
peu adapté pour la cuisson Wang et al. (2011) 

Micro-ondes 

Convectif Four/jet d’air ou 
vapeur Conserve l’humidité Manque de précision, 

surcuisson en four Bhatt et al. (2020) 
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0.7. Impression 3D alimentaire et durabilité 

Il est désormais indispensable d’ajouter la dimension de durabilité lors de la conception 

d’aliments innovants ou fonctionnels.  

Chaque année, 30 % des denrées alimentaires produites dans le monde sont gaspillées  

(FAO, 2023), soit en amont des filières dans les pays en voie de développement, soit au sein des circuits 

de distribution dans les pays occidentaux. L’impact environnemental et sociétal de ce gaspillage à 

grande échelle, est donc majeur. Afin de contribuer à le limiter, il s’avère que des sources de protéines 

animales, mais aussi végétales, pourraient être mieux valorisées. Et là, où, Farouk, Yoo, Hamid, 

Staincliffe, Davies & Knowles (2018) utilisent du Longissimus dorsi (faux-filet de bœuf) pour augmenter 

le taux de protéines dans l’alimentation, il serait tout-à-fait envisageable d’utiliser, en I3D alimentaire, 

des morceaux moins nobles, mais de qualité nutritionnelle satisfaisante, comme des abats ou certains 

coproduits animaux. 

L’évaluation de la durabilité des systèmes d’I3D alimentaire n’existe pas à l’heure actuelle, ceci 

est dû à l’apparition très récente de cette technologie et au fait qu’elle est toujours en développement. 

Cependant, plusieurs études ont tenté d’évaluer la durabilité de l’I3D en tant que procédé alternatif, 

dans les domaines industriels où elle est particulièrement bien développée (Colorado, Velásquez & 

Monteiro, 2020). Il est donc possible de tirer quelques résultats concrets de ces travaux et de les 

transposer au cas de l’I3D alimentaire. 

Plusieurs études se sont concentrées sur les impacts environnementaux de l’I3D, en évaluant la 

consommation en énergie (électricité) ou en estimant les économies potentielles de matières 

premières ou relatives à la gestion des déchets (Khosravani & Reinicke, 2020; Peng, 2016). Selon 

Kellens, Mertens, Paraskevas, Dewulf & Duflou (2017), l’énergie requise par unité de fabrication peut 

être jusqu’à deux fois plus élevée pour l’I3D que pour l’usinage conventionnel ou le moulage par 

injection. Selon Le Bourhis, Kerbrat, Dembinski, Hascoet & Mognol (2014), la stratégie adoptée pour 

la fabrication par I3D est prépondérante et peut conduire à un impact plus important de la 

consommation de matières premières par rapport à la consommation d’électricité. Cette 

consommation de matériaux doit encore être évaluée, notamment par le biais de modèles 

analytiques. Selon Peng (2016), cinq actions, parfaitement applicables à l’I3D, peuvent contribuer à 

réduire l’impact des émissions de carbone : 1) réduire le besoin de matières premières ; 2) réduire 

l’utilisation de processus industriels qui consomment beaucoup d’énergie et de matières premières ; 

3) optimiser les performances des processus pour concevoir des produits de manière efficace et 



Chapitre 0 : Revue de la littérature 

73  

flexible ; 4) réduire la masse des composants, de façon à réduire l’empreinte carbone des moyens de 

transport, et 5) limiter l’impact de la logistique, en veillant à ce que la fabrication soit effectuée au plus 

près des zones de consommation. Ce dernier point est confirmé par le fait que l’I3D permet de réduire 

les stocks, tout en permettant le recyclage et la réutilisation des matériaux imprimés (Kietzmann, Pitt 

& Berthon, 2015). Outre la technique elle-même, la façon dont elle est utilisée (c’est-à-dire le profil de 

l’utilisateur) a également une certaine influence sur les impacts environnementaux des produits 

imprimés et doit être prise en compte dans les analyses de cycle de vie (ACV) qui sont effectuées 

(Barros & Zwolinski, 2016). Il reste encore beaucoup à faire pour dissiper certaines des approximations 

existantes, en particulier dans les ACVs ou dans les impacts que l’I3D peut avoir sur la santé humaine 

et la pollution atmosphérique (Khosravani & Reinicke, 2020; Rejeski, Zhao & Huang, 2018). Dans le cas 

de l’I3D alimentaire, il est difficile de prendre en compte la perspective de réduction de la quantité de 

matières premières, mais trois points peuvent néanmoins apporter une dimension durable à cette 

technologie : 1) la valorisation d’aliments actuellement gaspillés (coproduits, végétaux hors 

standards…) ; 2) la fabrication au plus près des populations cibles, et 3) la capacité de stabiliser 

l’aliment imprimé par des méthodes de cuisson et/ou de conditionnement, qui permettraient une 

conservation à « haute température » (10 °C, par exemple), voire à température ambiante. 

La prise en compte des impacts sociétaux et économiques de l’I3D en est encore à ses 

balbutiements. En ce qui concerne l’impact sociétal, Huang, Liu, Mokasdar & Hou (2013) ont indiqué 

que, d’un point de vue technique, l’I3D pourrait avoir une incidence positive sur la société, grâce à la 

production de produits de santé personnalisés qui pourraient apporter une plus-value en termes de 

qualité de vie et, qu’une amélioration des chaînes d’approvisionnement permettrait d’augmenter 

l’efficacité et la réactivité des entreprises pour répondre à la demande. D’autre part, ces mêmes 

auteurs ont indiqué que l’I3D pourrait potentiellement avoir un rôle négatif sur la société si la 

consommation d’énergie tout au long du cycle de vie du produit et, la santé au travail des 

professionnels utilisant la fabrication additive étaient mal contrôlées. Plus récemment, à travers un 

exemple relatif à la production de téléphones mobiles, Beltagui, Kunz & Gold (2020) ont montré que 

l’I3D pouvait exercer une influence sociétale positive, à la condition qu’il y ait une concomitance entre 

la disponibilité des imprimantes 3D, les attitudes des consommateurs à l’égard de la durabilité sociale 

et l’entrée sur le marché de nouveaux produits. Dans ce contexte, l’I3D peut offrir une solution, en 

tirant parti de l’effort volontaire des individus grâce à la conception ouverte et, aider à surmonter les 

contraintes liées aux ressources, soutenant ainsi la diffusion de l’innovation dans une chaîne 

d’approvisionnement socialement durable. 
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Pour comprendre l’effet économique de l’I3D, il convient de garder à l’esprit que le principal 

avantage de cette technique réside dans la personnalisation, permettant de transformer directement 

un modèle numérique 3D en un produit physique, alors que la personnalisation avec des méthodes de 

production conventionnelles est très coûteuse, notamment en raison de l’automatisation des 

processus requis par la production en série. Même si le coût énergétique de l’I3D reste élevé par 

rapport à la fabrication traditionnelle, sa flexibilité d’utilisation pour les petites séries et les marchés 

de niche en fait une méthode de choix (Thakur & Modi, 2020). Selon Weller, Kleer & Piller (2015), la 

technologie d’I3D permet de fabriquer des produits personnalisés avec des coûts de fabrication 

réduits, car elle ne nécessite aucun outil ou moule, ceci est parfaitement applicable à l’I3D alimentaire. 

Elle permet également la production d’objets fonctionnels complexes en une seule étape, ce qui réduit 

potentiellement le besoin de travail d’assemblage. La fabrication additive offre un haut degré de 

flexibilité qui permet la conception de produits hautement personnalisés et permet aux entreprises 

de pénétrer de nouveaux marchés ou de desservir plusieurs marchés en parallèle. Une autre 

opportunité intéressante, découlant de l’I3D, est la capacité des consommateurs à devenir leurs 

propres producteurs, peut-être même en concurrence directe avec les fabricants établis (Weller et al., 

2015). Dans tous les cas, l’impact économique de l’introduction de la technologie d’I3D dans la société 

devrait être pris en compte à l’avenir. 

0.8. Les principales perspectives en matière d’impression 3D alimentaire 

La production par I3D d’aliments, dans un but de personnalisation de l’alimentation, paraît tout-

à-fait pertinente et crédible. Cette technologie a été conçue à l’origine pour du prototypage, de la 

conception sur mesure ou de la petite série. À ce jour, les imprimantes 3D alimentaires ne parviennent 

pas à suivre les cadences industrielles de production, en partie parce que les temps d’impression sont 

encore trop longs. Même si dans certains secteurs d’activité (construction mécanique), la production 

de masse est désormais envisagée grâce aux avancées technologiques, le secteur alimentaire est loin 

d’en être à ce stade de développement. De plus, il n’est pas certain que les consommateurs soient 

prêts à consommer des aliments imprimés au quotidien (cf. Chapitre 4). D’autre part, la 

personnalisation des aliments par l’I3D, concept formulé par Wegrzyn et al. (2012), est le moyen le 

plus probable pour que cette technologie puisse bénéficier au plus grand nombre. À notre avis, ce 

concept comporte trois aspects distincts, mais complémentaires : (i) la nutrition préventive, (ii) la 

nutrition curative et (iii) la nutrition adaptative (Portanguen et al., 2022). 
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La nutrition préventive est ici l’aspect le plus important, car plusieurs catégories de personnes 

peuvent être concernées. Bien que la plupart des habitants des pays industrialisés aient accès à une 

alimentation équilibrée, certaines catégories de personnes peuvent développer des carences soit par 

choix (préférences alimentaires), soit par manque de ressources, soit en raison de problèmes 

médicaux (difficultés à se nourrir, allergies ou intolérances). Les enfants sont directement concernés 

parce qu’ils sont souvent réticents à suivre les recommandations nutritionnelles, en particulier celles 

concernant la consommation régulière de fruits et légumes. C’est tout l’objet des travaux de Derossi, 

Caporizzi, Azzollini & Severini (2018), qui ont développé une formulation imprimable à base de fruits 

destinée aux enfants âgés de 3 à 10 ans, appétissante, de façon à leur fournir 5 à 10 % de leur apport 

quotidien en énergie, calcium, fer et vitamine D. Les femmes enceintes (Dankar, Haddarah, El Omar, 

Sepulcre & Pujolà, 2018) sont également une cible privilégiée, en raison d’un régime alimentaire 

fortement modifié pendant la grossesse, avec plusieurs aliments non recommandés, voire proscrits. 

Afin de limiter l’apparition de carences, un suivi de la grossesse est nécessaire, avec, le plus souvent, 

une prise de compléments alimentaires. Ces compléments, contenant un ensemble de nutriments 

adaptés au consommateur, commencent désormais à être imprimés en 3D. C’est le cas notamment 

de la société « Get Nourished » qui propose, via un questionnaire et un algorithme, de fabriquer un 

aliment, sous forme de gomme à mâcher, qui soit personnalisé en termes de formulation. 

Actuellement, sept ingrédients sont disponibles (vitamines, minéraux, etc.) et intégrés dans un aliment 

végétalien de type gel hydrocolloïde, de façon à assurer une biodisponibilité optimale. Selon Augusto 

(2020), des procédés innovants tels que l’I3D pourraient également améliorer le bien-être des 

personnes atteintes de reflux gastro-œsophagien, une maladie répandue, notamment en améliorant 

la rhéologie des aliments. Dans le contexte de la nutrition préventive, nous devons également parler 

des personnes qui pratiquent une activité physique intense. Dans ce cas, l’I3D peut aider, grâce à une 

formulation alimentaire intelligente, à assurer l’apport en protéines et en calories approprié pour les 

sportifs de haut niveau, par exemple. 

Parmi les populations les plus enclines à bénéficier d’une forme de nutrition préventive et 

curative, nous pouvons citer les personnes âgées ; les travaux effectués dans le Chapitre 3 leurs seront, 

d’ailleurs, largement consacrés. Les personnes âgées atteintes de troubles de la mastication 

consomment des aliments moins difficiles à mâcher, mais aussi souvent plus pauvres sur le plan 

nutritionnel, alors qu’elles ont un besoin accru de protéines de très haute qualité (Buffière et al., 2017). 

C’est généralement le cas pour la viande, qui est souvent éliminée de l’alimentation, car elle est 

considérée comme difficile à mastiquer, entraînant une carence en protéine qui, au fil des ans, peut 
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avoir de graves conséquences : dénutrition, sarcopénie, puis perte de mobilité et d’autonomie. Les 

travaux de Farouk et al. (2018) montrent que les protéines animales peuvent être utilisées sous une 

forme différente, afin d’augmenter l’absorption des protéines pour les personnes ayant des difficultés 

de mastication. L’incorporation de viande rouge lyophilisée dans divers aliments (pain, spaghettis, 

yogourt, crème glacée et chocolat) a permis d’augmenter les niveaux de protéines jusqu’à 28 %, tout 

en assurant une bonne acceptabilité de ces produits par les consommateurs. Cette étude illustre 

parfaitement les innovations qui peuvent être développées en appliquant de nouveaux procédés tels 

que l’I3D, qui permet d’adapter à la fois la forme et la texture des aliments. Il est également possible 

d’allier fonctionnalité et sensorialité, car, là où les substituts alimentaires traditionnels (bouillie, gels 

riches en protéines, etc.) (cf. Chapitre 3) sont souvent rejetés par les consommateurs, l’aspect « food 

design » peut éveiller l’intérêt d’une personne à manger, en créant une sensation d’appétence par 

l’apparence (forme, couleur, etc.). 

L'approche de "nutrition adaptative" est très probablement la plus innovante des trois 

approches citées dans cette partie (Portanguen et al., 2022). L'un des avantages de l’I3D, quel que soit 

le domaine d'application, est sa capacité à concevoir et à fabriquer localement (Lupton, 2017; Lupton 

& Turner, 2016). Ceci est particulièrement intéressant pour les personnes travaillant dans des 

environnements hostiles, isolés ou confinés. De nombreux projets ont été développés, notamment à 

destination des militaires déployés dans les zones de guerre. L'US Army et l'US Navy se sont déjà 

engagées dans un programme visant à créer des aliments parfaitement adaptés aux besoins des 

soldats, disponibles à la demande, et limitant les coûts logistiques et les déchets lors du 

conditionnement. Il sera possible de pousser le concept encore plus loin, en utilisant les ressources 

disponibles localement pour compléter les rations. Il s’agit ici d’un exemple qui commence à être 

décliné à d’autres applications, comme la nutrition des astronautes. 

Selon Zhao et al. (2020), le motif de remplissage, ainsi que le rapport surface/volume, sont d’une 

grande importance, non seulement pour la texture et la géométrie d’un aliment imprimé, mais aussi 

pour le devenir des composés actifs qui peuvent avoir été ajoutés pendant la préparation. C’est le cas 

des probiotiques, qui ont un bien meilleur taux de survie après la cuisson, dans le cas d’un remplissage 

en nid d’abeille et d’un rapport surface/volume élevé. Outre les probiotiques, d’autres composés 

contenant des ingrédients actifs font également l’objet de recherches pour étudier leur libération dans 

le tube digestif après encapsulation avec de nouveaux bioplastiques comestibles. Il est donc possible 

de recycler certains sous-produits végétaux pour en exploiter leurs propriétés physiques et 

mécaniques dans les domaines alimentaire et pharmaceutique. C’est le cas de la zéine, une protéine 
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dérivée de résidus de maïs, qui peut être récupérée sous forme de bioplastique, puis extrudée pour 

fabriquer des objets comestibles imprimés en 3D. Malgré sa faible valeur nutritionnelle (bien que riche 

en leucine), cette protéine est reconnue comme sûre pour la consommation humaine par la Food and 

Drug Administration (FDA - USA). Lorsque la zéine est combinée à un plastifiant de type glycérol, ses 

propriétés deviennent intéressantes dans le secteur alimentaire, car le matériau imprimé contenant 

cette zéine peut alors agir comme une barrière à l’eau dans les aliments complexes multicouches et 

multi-ingrédients (Chaunier, Della Valle, Dalgalarrondo, Lourdin, Marion & Leroy, 2017). Il peut 

également conduire à des solutions utiles pour la texturation des aliments destinés aux personnes 

souffrant de carences masticatoires, en permettant de coupler une faible résistance à la rupture avec 

un taux de fragmentation élevé. Ces propriétés permettent de maintenir une résistance mécanique 

pour le consommateur afin que la sensation en bouche reste acceptable (Chaunier, Guessasma, 

Belhabib, Della Valle, Lourdin & Leroy, 2018). 
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SYNTHESE DU CHAPITRE 0 

Il apparaît que, mise à part l’extrusion, peu de méthodes d’impression 3D conventionnelles 

peuvent convenir pour l’impression d’aliments. L’impression 3D de viande et produits carnés reste 

problématique, notamment au niveau de la texture du produit fini. Pour lever ce verrou, la formulation 

reste le levier privilégié mais, d’autres moyens peuvent être mis en œuvre. Etant donné que les 

imprimantes 3D alimentaires actuelles sont mal adaptées à l’impression des produits carnés, les 

efforts doivent porter sur une adaptation des machines aux contraintes des matrices alimentaires, et 

non l’inverse (Figure 0.9). Ceci permettra de limiter le recours à des additifs texturants. Il s’agit de 

l’objectif du Chapitre 1 de ce mémoire. Le post-traitement et la conservation des aliments carnés 

imprimés restent à être mieux définis et constituent des points de vigilance qui seront abordés à la 

suite de ce travail de thèse. 

 

 

Figure 0.9. Problématique de l’impression 3D d’aliments. 
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Chapitre 1 :  

Développement d’une imprimante 3D 

alimentaire et optimisation du procédé 

d’impression pour la fabrication d’aliments 

fonctionnels carnés 
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1.1. Problématique 

Afin de répondre à la problématique scientifique suivante : comment fabriquer un aliment 

fonctionnel à base de protéines d’origine carnée présentant une texture maîtrisée, il a été décidé de 

développer un système d’impression 3D alimentaire, à partir d’une machine à dépôt de fil fondu du 

commerce. Ce développement constitue une preuve de faisabilité pour la conception de produits 

carnés par I3D. 

Ce chapitre est, en grande partie, basé sur le travail publié dans l’article « Portanguen, S., 

Tournayre, P., Gibert, P., Léonardi, S., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2022). Development of a 3D printer 

for the manufacture of functional food protein gels. Foods, 11, 458. DOI: 10.3390/foods11030458 », 

qui décrit concrètement le développement d’une solution d’I3D destinée aux produits carnés  

(cf. Annexe V 5) (Figure 1.1). Pour illustrer ce développement et son applicabilité à l’impression 

d’aliments carnés, un milieu modèle à base de gélatine a été utilisé. 

 

 

Figure 1.1. Couverture de la revue internationale Foods, dont l’illustration correspond à un schéma inspiré par l’article 
Portanguen et al. (2022), publié dans ce numéro. 

 

Selon la définition de Roberfroid (2000), la conception d’un aliment fonctionnel doit respecter 

certains critères, notamment de naturalité (cf. Chapitre 3). La formulation ne pouvant pas, à elle seule, 

répondre à l’ensemble du cahier des charges, sauf en la complexifiant avec le risque d’ajouter des 

éléments de synthèse, cette conception doit donc aussi intégrer le procédé de fabrication de façon à 

l’adapter à l’aliment, et non l’inverse. Dans le cadre de ce travail, l’I3D a été considérée comme un 

procédé alimentaire de rupture, adaptable et capable d’intégrer différentes sous-opérations unitaires 

(extrusion, chauffage, refroidissement) de façon coordonnée. Comme présenté dans le Chapitre 0, 

https://doi.org/10.3390/foods11030458
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l’extrusion reste la méthode privilégiée pour imprimer des aliments. C’est donc cette méthode qui a 

été utilisée dans ce travail. Elle présente l’avantage d’être relativement facile à mettre en œuvre - 

même si elle est dépendante de la matrice utilisée - et de convenir à une large gamme d’aliments. 

1.2. Matériels et méthodes 

Le développement d’un prototype d’imprimante 3D alimentaire a nécessité l’utilisation de 

différents matériels et outils pour la conception, la validation et la mise en œuvre. 

 

1.2.1. Les gels protéiques 
 

A l’instar du Chapitre 2, un gel de gélatine a été choisi comme milieu modèle pour mettre au 

point les prototypes d’imprimante 3D. En effet, l’aspect du gel, homogène et translucide, a facilité 

l’observation des défauts de géométrie, ainsi que la mesure de l’épaisseur des couches déposées, 

comme nous le verrons dans la section 1.3.3.1.4. Ce milieu modèle était composé de gélatine de type 

A d’indice Bloom égal à 200, produite à partir de peau de porc (Caldic, France). Il a été utilisé avec les 

deux prototypes d’imprimante 3D décrits dans ce chapitre. Toutefois, pour le premier prototype 

d’imprimante, l’absence de régulation de température au niveau du plateau d’impression nous a 

contraint à utiliser une formulation déjà éprouvée, issue de la littérature (Giuseppe et al., 2018) et 

composée de 1,6 g de gélatine, 1,4 g d’alginate (Sigma Aldrich, France) et de 20 mL de solution saline 

à base de tampon phosphate (Sigma Aldrich, France). Même dans le cas d’un gel de gélatine, cette 

formulation présentait l’inconvénient de contenir un additif texturant, comme cela est très souvent 

mentionné dans la littérature traitant d’impression 3D de matrices alimentaires (cf. Chapitre 0). 

 

1.2.2. La conception assistée par ordinateur 
 

La méthode des éléments finis, qui est le noyau de calcul de l'Ingénierie Assistée par Ordinateur 

(IAO), a vu le jour dans les années 1950-1960, mais la Conception Assistée par Ordinateur (CAO) 

utilisée pour fournir des modèles géométriques est apparue dix ans plus tard (Wang & Zhang, 2023). 

La CAO regroupe l’ensemble des logiciels et techniques permettant une modélisation géométrique 

pour virtuellement concevoir et évaluer un objet, par exemple, dans le cas de l’I3D, celui qui va être 

imprimé. Aujourd'hui, de nombreux logiciels commerciaux de CAO existent. Pour la présente étude, le 

logiciel Inventor 3D® (Autodesk®, San Francisco, CA, USA) a été utilisé pour modéliser l’ensemble des 
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pièces nécessaires au développement des prototypes présentés dans ce travail, ainsi que pour mettre 

en œuvre les premières approches de design génératif (cf. Chapitre 3). Les formats de fichier en sortie 

du logiciel sont nombreux, le plus communément utilisé est le format stl (Standard Triangle Language) 

(cf. 1.2.5.1). 

La modélisation géométrique peut aussi se faire par acquisition d’images via un scanner, 

notamment quand les cotes de l’objet sont difficiles à mesurer. Au sein de notre laboratoire, le scanner 

EinScan Pro+ (Shining 3D, Hangzhou, Chine) permet, après calibration, de numériser un objet avec une 

résolution de 50 µm. L’association avec un plateau tournant motorisé et l’utilisation du logiciel Einscan 

Pro V3 (Shining 3D, Hangzhou, China) permettent de générer des fichiers au format stl, qui peuvent 

être ensuite converti en G-Code pour être lus par une imprimante 3D (cf. 1.2.5.1). Des logiciels tels 

que Meshmixer (Autodesk®, San Francisco, CA, USA) ou Blender (Blender Foundation, Amsterdam, 

Pays-Bas) permettent de modifier le fichier de numérisation. Les logiciels dédiés à la conception des 

dispositifs ont été installés sur un ordinateur dédié (DELL Precision 3630, Intel Core i9-9900K, 64GB 

RAM, SSD 1 TB, carte graphique NVIDIA Quadro RTX4000). 

 

1.2.3. Les logiciels et outils de développement utilisés 

 

- Arduino  

Pour le développement de programmes destinés aux cartes électroniques, l’environnement de 

travail d’Arduino® (Arduino IDE) a été utilisé. Cet environnement permet d’écrire et de compiler le 

programme, puis de le téléverser directement dans la carte électronique. Un moniteur permet 

d’échanger des informations avec la carte électronique via une liaison série. 

- Adobe Xd  

Adobe Xd (Adobe Inc) a été utilisé pour la conception et la réalisation de la nouvelle interface 

(écran tactile). Il s’agit d’un outil de conception vectoriel utilisé pour les applications web et mobiles. 

Il permet la création de prototypes et une visualisation directe du résultat. 

- Design Spark PCB  

Design Spark PCB a été utilisé pour concevoir le nouveau circuit imprimé. Il s’agit d’un logiciel 
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proposé gratuitement par RS Components (Londres, Royaume-Uni) qui permet de réaliser les schémas 

de câblage d’un circuit électronique, puis d’en effectuer le routage, afin d’obtenir un typon6 de tirage 

pour la gravure du circuit imprimé. Le logiciel a été pensé pour que l’utilisateur puisse utiliser 

facilement les composants proposés sur le site de RS Components, mais permet aussi de réaliser ses 

propres composants et de lier un composant schématique à son empreinte. 

- Repetier Host  

Le contrôle de l’imprimante 3D alimentaire se fait à l’aide du logiciel Repetier Host. Ce logiciel 

intègre plusieurs « slicers » (ou « trancheurs »), dont Ultimaker Cura, qui sont des programmes 

permettant de découper les modèles 3D en couches, et de préparer les commandes qui seront 

envoyées à l’imprimante 3D. Le logiciel permet, non seulement de préparer les impressions, mais peut 

aussi être directement connecté à l’imprimante par un port USB, afin d’avoir un contrôle de son état 

(températures, mouvements, etc.). Il est aussi possible de contrôler directement l’imprimante de 

manière manuelle en déplaçant le plateau et la tête d’impression selon plusieurs axes, de modifier en 

direct la température cible des différents organes, ou de modifier les paramètres de l’imprimante, en 

lui envoyant des ordres en G-Code. 

- Ultimaker Cura  

Ultimaker Cura fonctionne en découpant le fichier modèle de l'utilisateur en couches et en 

générant un G-code spécifique à l'imprimante. Une fois terminé, le G-Code peut être envoyé à 

l'imprimante pour la fabrication de l'objet physique. Ce logiciel open source, compatible avec la plupart 

des imprimantes 3D de bureau, peut fonctionner avec des fichiers dans les formats 3D les plus 

courants, tels que « stl ». 

- Marlin  

Le micrologiciel Marlin est un logiciel communautaire fonctionnant sur la carte principale de 

l'imprimante 3D et gérant toutes les activités en temps réel de la machine. Il coordonne les 

températures, les capteurs, l'écran LCD, les boutons et tout ce qui est impliqué dans le processus d'I3D. 

Le langage de commande de « Marlin » est un dérivé du G-Code. Lorsque « Marlin » reçoit des 

                                                      
6 Le typon est un masque, composé d'une feuille transparente, sur laquelle est imprimé un motif dans une encre opaque. 
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commandes de mouvement, il les ajoute à la file d'attente de mouvements à exécuter, dans l'ordre 

reçu. 

- Simplify3D®  

Il s’agit d’un logiciel de tranchage généraliste, payant, permettant un réglage fin des paramètres 

d’I3D. Dans le cadre de ce travail, il a été essentiellement utilisé lors des phases de prototypage, afin 

de générer les G-Codes pour l’imprimante Volumic Stream 30 Pro (matériaux polymères). 

- Fabricate®  

Fabricate® est un environnement de travail, en ligne ou autonome, propriétaire de la société 

DeskTop Metal™. Il permet la gestion des flux de travail, depuis les fichiers numériques jusqu’aux 

pièces frittées lors des impressions 3D métal. Son rôle est d’optimiser les différentes étapes du 

procédé, notamment l’impression pour limiter le gaspillage de matériaux. 

 

1.2.4. Les méthodes analytiques 
 

Toutes les méthodes analytiques utilisées dans ce chapitre ont été répertoriées dans le Tableau 

1.1. 

 

Tableau 1.1. Liste des matériels et équipements utilisés pour cette étude. 

Matériels Fournisseurs Pays 
Balance de précision AB204-S Mettler-Toledo USA 

Thermo-anémomètre (1-30 m.s-1) Metrica Italie 
Caméra infrarouge FLIR One Pro FLIR France 

Stéréomicroscope MZ6 Leica Biosystems Allemagne 
Caméra associée DS-Fi3 Nikon Japon 

Logiciel caméra NIS-Elements Nikon Japon 
Texturomètre EZ-LX Shimadzu France 

 
   

1.2.5. Les imprimantes 3D 
 

Les imprimantes 3D utilisées au cours de cette thèse font partie du laboratoire de conception 

numérique d’aliments de l’unité QuaPA et ont été, en partie, financées par le Contrat de Plan Etat 

Région (projet CPER 3DBio). 
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1.2.5.1. Imprimantes 3D polymères 

Les modifications mécaniques apportées aux prototypes d’imprimantes 3D alimentaires 

présentés dans ce chapitre ont été réalisées, soit par usinage conventionnel (fabrication soustractive), 

soit le plus souvent par fabrication additive. Un certain nombre d’éléments périphériques intégrés aux 

imprimantes alimentaires, ou nécessaires aux modes opératoires, lors des phases expérimentales, ont 

également été conçus et fabriqués par I3D. Pour cela, deux imprimantes 3D polymères ont été utilisées 

(Figure 1.2) : 

- La Volumic Stream 30 Pro (Volumic, Nice, France) : imprimante mono-tête, multi-matériaux, 

dotée d’une résolution en x et y de 60 µm et, en z de 6 µm ; 

- La Makerbot Method X (Makerbot Industry, Brooklin, NY, USA) : imprimante double-tête, multi-

matériaux (dont des filaments de supports solubles), dotée d’une précision dimensionnelle de 

200 µm et d’une résolution de 20 µm (de 20 à 400 µm pour l’axe z). 

 

Figure 1.2. Différentes imprimantes polymères du laboratoire utilisées dans ce travail : A – Volumic Stream 30 Pro et, B – 
Makerbot Method X. 

 

L’ensemble des pièces conçues et fabriquées au cours de ce travail l’ont été, en utilisant une 

résolution de 100 µm et une buse d’impression de 0,4 mm de diamètre. Le format numérique « stl » 

permet de stocker les informations d’un modèle 3D, uniquement en termes de géométrie. Le format 

représente les surfaces brutes du modèle avec de petits triangles ou des mailles. Plus la structure est 

détaillée, plus il y aura de mailles affichées pour représenter le modèle. Le fichier « stl » doit être 

interprété par un logiciel de tranchage, afin de générer les G-Codes destinés à piloter l’imprimante ou 

tout autre machine à commande numérique. Le logiciel de tranchage utilisé ici est Simplify3D® 4.1 

(Cincinnati, OH, USA). Le G-Code, qui est un langage de programmation de pilotage de machines-outils 

à commande numérique, est constitué de lignes de commandes qui sont lues les unes après les autres. 
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Chaque ligne débute par la lettre G suivie d’un code donnant la nature de l’instruction, elle-même 

suivie de paramètres qui lui sont liés. Par exemple, ‘G1 X50’ indique une instruction de type 1, soit le 

déplacement d’un ou plusieurs axes, dont le paramètre est ‘X50’, ce qui signifie le déplacement de la 

tête d’impression selon l’axe x, de 50 mm dans le sens positif. Le G-Code est complété par du M-code 

qui fonctionne de la même façon et, qui sert à contrôler la machine et ses spécificités. Ce M-code est 

spécifique à chaque type de machine, il sera donc différent pour un tour numérique et pour une 

imprimante 3D.  

Deux prototypes ont été conçus sur la base de deux imprimantes 3D à dépôt de filament (type 

FDM) du commerce, achetées en kit et, développés pour répondre aux exigences d’imprimabilité des 

produits carnés : 

- Prototype 1 : Prusa i3 (Prusa, Prague, République Tchèque) – 500 €. La tête d'impression se 

déplace selon les axes x et z et le plateau en y (Figure 1.3a) ; 

- Prototype 2 : Ghost (Jinhua Flyingbear Intelligent Technology, Jinhua, Chine) – 320 €. La tête 

d'impression se déplace selon les axes x et y. Le plateau d'impression assure le déplacement 

en z, laissant un espace suffisant pour accueillir une tête d'impression conçue sur mesure 

(Figure 1.3b). 

 

Figure 1.3. Images des deux imprimantes 3D achetées en kit dans le commerce et qui ont été utilisées pour concevoir au 
laboratoire deux prototypes d’imprimantes 3D alimentaires :  A – Imprimante Prusa i3 ; B – Imprimante Ghost, 
dans leur configuration d’origine. 

1.2.5.2. Imprimante 3D métal 

L’I3D métal a été utilisée dans ce travail en tant que méthode de fabrication de pièces 

métalliques destinées au prototypage. Des pièces en acier inoxydable 316L (matériau compatible avec 

des applications agro-alimentaires), ainsi qu’en cuivre pour optimiser les transferts de chaleur, ont été 
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modélisées, puis fabriquées. L’I3D métal est déjà présente en industrie, mais son utilisation demeure 

encore confidentielle dans les laboratoires de recherche, notamment en raison de son coût (plusieurs 

centaines de k€). Cette technologie présente néanmoins plusieurs avantages en termes de résistance 

des matériaux ou de fabrication d’éléments conducteurs de chaleur. 

Il existe différentes méthodes d’I3D métal (cf. Chapitre 0), seule celle utilisée dans le cadre de 

cette thèse est détaillée ici. Le procédé de fabrication est basé sur la technologie Bound Metal 

Deposition (BMD), elle-même inspirée de la technologie MIM (Metal Injection Molding) utilisée en 

industrie (hors systèmes d’I3D). Le procédé se divise en 3 étapes essentielles : l’impression 3D, le 

déliantage et le frittage (Figure 1.4), auxquelles d’ajoutent, bien évidemment, les étapes de 

conception (CAO et tranchage) et, éventuellement, de finition (post-traitement). 

 

 

Figure 1.4. Processus de conception, de fabrication et post-traitement d’une pièce métallique (acier inoxydable 316L) par 
impression 3D, selon la méthode BMD – Exemple de l’équipement Studio System+ (DeskTop Metal™) acheté au 
laboratoire. 

- Première étape : l’impression 3D 

Dans un premier temps, la matière va être déposée sur un plateau d’impression par extrusion à 

chaud au travers d’une buse. Cette étape est donc très proche d’une impression 3D à dépôt de 

filament (FDM) classique. Cependant, ici, la matière extrudée n’est pas du plastique, mais une poudre 

de métal mélangée à un liant polymère. En fin d’impression, une pièce dite « verte », fragile, composée 

de poudre métallique mélangée au liant, est obtenue. A ce stade de la fabrication et, à cause de la 

présence du liant qui va être éliminé lors des étapes suivantes, les dimensions de la pièce imprimée 

sont supérieures d’environ 20 % aux cotes réelles de l’objet dessiné par CAO. Cette valeur dépend du 
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matériau qui va être imprimé. Lors de la fabrication, une seconde tête d’impression permet de déposer 

des couches d’interface (en céramique) destinées à assurer des jonctions amovibles entre la pièce et 

son « raft » (ou « radeau »), ainsi qu’entre la pièce et ses éventuels supports (soutènement des 

géométries). Ce matériau céramique facilite ensuite le décollage de la pièce des éléments de 

fabrication (radeau, supports) en fin de frittage. Le « radeau » correspond à n couches de matériau 

imprimé (entre 3 et 5 mm d’épaisseur en fonction du volume de la pièce) ; il est destiné à assurer la 

stabilité de la pièce et à limiter les contraintes lors de l’étape de frittage. Les temps d’impression, par 

cette méthode, sont généralement plus longs que lors d’une impression polymère standard. Ceci est 

dû au procédé d’impression, qui, pour des raisons de consommation énergétique, stoppe le chauffage 

de la tête qui n’est pas sollicitée à l’instant t (matière ou interface). Pour des raisons d’abrasion 

différentes, il est nécessaire de dédier une tête d’impression à chaque matériau utilisé, notamment le 

cuivre et les différentes nuances d’acier inoxydable. En fonction de la précision recherchée pour la 

pièce, deux têtes, dont le diamètre des buses diffère, sont disponibles : précision standard (Ø 400 µm) 

et haute précision (Ø 250 µm). Le choix de la tête dépend de la précision recherchée. La tête « haute 

précision » a notamment été utilisée pour l’impression des buses d’extrusion (cf. 3.2.1.2). Toutefois, 

les pièces réalisables avec la tête haute précision doivent être de dimensions réduites (60 x 60 x 60 

mm maximum) et la durée d’impression est beaucoup plus importante qu’avec la tête standard. 

- Deuxième étape : le déliantage 

La deuxième étape consiste à retirer le liant polymère de la pièce, afin de ne garder que le métal 

: c’est l’étape de déliantage chimique. Pour cela, la pièce est immergée dans un solvant liquide 

(consommable propriétaire Desktop Metal™, USA) qui va dissoudre la quasi-totalité du liant. La durée 

du déliantage est directement corrélée à l’épaisseur des parois de la pièce imprimée. Etant donné que 

le solvant doit migrer au travers de chacune des parois, plus celles-ci sont épaisses et plus le temps de 

déliantage est long. Ceci est à prendre en compte lors de la conception, afin de privilégier des temps 

de déliantage compris entre 15 et 20 h. Cependant, des temps de 100 h peuvent être nécessaires dans 

certains cas. En revanche, des temps de déliantage encore plus longs impliquent que la conception de 

la pièce à imprimer doit être entièrement revue. À la suite du déliantage, une pièce dite « marron » 

est alors obtenue, qui est encore plus fragile que la pièce « verte » précédente, car très poreuse ; les 

propriétés mécaniques finales n’étant obtenues qu’après l’étape suivante de frittage. 
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- Troisième étape : le frittage : 

Cette troisième étape est la plus délicate. Elle va permettre de retirer le liant résiduel et, surtout, 

de souder les particules métalliques composant la pièce entre elles, par chauffage à haute 

température. Pour cela, un four programmable en température jusqu’à 1450 °C est utilisé. La pièce « 

marron » est introduite dans des compartiments en graphite, eux-mêmes placés dans l’enceinte du 

four. L’enceinte du four est alors mise sous-vide et un mélange gazeux d’argon et d’hydrogène (97,5 

%/2,5 %) est injecté tout au long de la phase de frittage, afin de limiter l’oxydation du métal. Le débit 

du mélange gazeux est fonction du matériau utilisé ; par exemple, il est nettement supérieur dans le 

cas du cuivre par rapport à l’acier inoxydable. Pour des nuances d’acier au carbone ou, dans notre cas, 

pour le frittage du cuivre, l’utilisation de « getter » de frittage est indispensable lors du cycle de 

frittage. Il s’agit d’un matériau placé dans le four qui, aux températures de frittage, crée une 

atmosphère plus pure à l'intérieur du four, en agissant comme un matériau sacrificiel vis-à-vis des 

impuretés présentes dans l'atmosphère. Sans ce « getter » de frittage, les aciers au carbone peuvent 

avoir une teneur en carbone incorrecte après frittage et, le cuivre peut ne pas se densifier, selon les 

spécifications indiquées dans la fiche technique du fabricant du four. Le « getter » de frittage Desktop 

Metal® est un comprimé solide formé à partir d'une éponge pressée de zirconium et d'hafnium  

(> 0,2 %), ce qui le rend facilement manipulable. 

La montée en température du four s’effectue par paliers, sur une durée de 40h, jusqu’à atteindre 

la température maximale d’environ 1450 °C (qui dépend du matériau) (Figure 1.5). Après 

refroidissement (environ une demi-journée), la pièce, qui possède les propriétés du métal utilisé avec 

une densité de 99,5 % minimum, peut être libérée de ses supports. En effet, les couches d’interface 

céramique, déposées lors de l’impression, ont été détruites au cours du frittage. La pièce s’est 

également rétractée en fonction du coefficient propre au matériau utilisé et les cotes définies lors de 

la CAO sont alors obtenues, avec une tolérance comprise entre ± 100 et 300 µm. 
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Figure 1.5. Système d’impression 3D métal basé sur la technologie Bound Metal Deposition : A – Illustration du système 
de chauffage du four de frittage ; les pièces à traiter sont placées au sein d’un boîtier en graphite entouré de 
résistance chauffantes ; B – Cycle de température au cours de l’étape de frittage. 

 

La fabrication de pièces métalliques par cette technologie impose une conception différente par 

rapport aux imprimantes 3D polymères. En effet, les contraintes mécaniques imposées (Figure 1.6), 

lors de l’étape de frittage, peuvent déformer voire rompre, les pièces. De ce fait, la position définie 

lors de l’impression ainsi que la présence ou non de supports d’impression doivent être optimisées 

lors de chaque réalisation. Il peut même être parfois nécessaire de modifier la pièce (modification de 

la géométrie) pour la rendre compatible avec le procédé. Une reprise d’usinage, par des outils 

conventionnels, peut même être envisagée (tournage, fraisage, soudage). 
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Figure 1.6. Exemple de déformations possibles au cours de l’étape de frittage, la géométrie et la position des supports 
doivent être optimisées en amont. 

 

Le « radeau » nécessaire à la fabrication d’une pièce ainsi que les supports utilisés peuvent 

conduire à augmenter de façon significative la masse des pièces, dont une partie sera perdue (avec 

néanmoins une possibilité de recyclage selon les filières conventionnelles). L’utilisateur/concepteur 

peut alors être tenté de réduire ces quantités, voire « d’alléger » la pièce elle-même. La Figure 1.7 

illustre ceci et montre le résultat d’un défaut de matière sur l’intégrité de la structure obtenue. Les 

zones de vide étaient trop importantes, à la fois au niveau du « radeau » et de la pièce, pour résister 

aux contraintes thermiques. 

 

 

Figure 1.7. Exemple de pièce ayant subi de fortes contraintes thermiques lors de l’étape de frittage, à cause d’un défaut 
de conception. 

 

L’aspect des pièces imprimées correspond à ce qui est appelé en mécanique du « brut ». Il peut 

donc être nécessaire d’effectuer une étape de finition pour : 1) la mise à la cote par usinage, ou  
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2) pour limiter l’apparition de biofilms bactériens, lors de la fabrication de pièces destinées à être en 

contact avec des aliments. Un ensemble d’outils et de méthodes sont donc nécessaires pour améliorer 

l’état de surface. Pour ce faire, un sablage à faible granulométrie et basse pression peut être appliqué 

avant la phase de déliantage sur la pièce « verte », afin de retirer une partie des strates de dépôt. 

Ensuite, l’utilisation d’un système de type « tribofinition », après l’étape de frittage, peut être utilisé 

pour ébavurer et amorcer le polissage des pièces. Dans notre système, ce procédé se déroule en trois 

phases, où chacune d’entre elles correspond à une action mécanique par frottement, sous vibration, 

conjuguant un abrasif céramique de granulométrie constante, mais de géométrie différente. Un 

détergent est ajouté pendant l’opération (dilué à 1 % dans l’eau). Chaque phase dure une dizaine 

d’heures (cela dépend du matériau et du résultat souhaité) (Figure 1.8). En effet, en fonction du 

résultat désiré, un polissage plus abouti peut être pratiqué, en utilisant, par exemple, des pâtes 

abrasives de granulométrie fine couplées à des disques de feutre. 

 

 

Figure 1.8. Aspect de surface de pièces métalliques imprimées avec et sans post-traitement (post-traitement léger par 
tribofinition, uniquement). Grossissement x2. 

 

Comparativement à la fabrication de pièces en polymères thermoplastiques, le procédé 

d’impression 3D métal décrit ici présente davantage de contraintes, comme un temps d’impression 

plus long et la succession de 3 étapes durant chacune plusieurs heures. De ce fait, il est difficilement 

envisageable d’obtenir une pièce finie en moins de 7 jours. Le coût énergétique de l’étape de frittage 

n’étant pas négligeable (consommation de 90 kWh), il est donc conseillé d’effectuer cette étape avec 

un maximum de pièces dans le four, sans toutefois excéder 3 kg de matière, ce qui contribue aussi à 

allonger le temps total de fabrication. 
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1.3. Méthode de conception et résultats 

Le développement de l'imprimante 3D alimentaire décrite dans ce chapitre a été réalisé en deux 

temps. Le premier a consisté en une preuve de concept, basée sur un premier prototype, afin de 

déterminer la faisabilité du système. Puis, en exploitant les manques et les limites du premier 

prototype, le second temps a permis le développement plus ciblé d’un nouveau prototype. 

 

1.3.1. Conception du premier prototype d’imprimante 3D alimentaire 
 

Ce premier prototype a été développé sur la base d'une imprimante 3D Prusa i3 (Portanguen et 

al., 2022). La principale modification a été apportée au niveau de la tête d'impression, afin de 

permettre l’extrusion de matrices biologiques. La plupart des têtes d'impression des imprimantes 3D 

commerciales utilisent des moteurs pas à pas pour extruder le filament. Cette technique peut être 

adaptée pour la mise en œuvre d’un pousse-seringue, en remplaçant le système d'entraînement du 

filament par un réservoir équipé d'un piston ou d'une vis sans fin. L’ensemble de la tête d’impression 

(destinée à l’extrusion de filaments polymères) a donc été retiré pour être remplacé par un nouvel 

ensemble composé des éléments suivants (Figure 1.9 et Figure 1.10) :  

- Une platine support imprimée en 3D destinée à accueillir l’ensemble des nouveaux composants 

de la tête d’impression ; 

- Deux moteurs pas-à-pas (NEMA17) ; 

- Deux pistons à vis équipés d’engrenages imprimés en 3D ; 

- Deux vis sans fin, imprimées en 3D, destinées à la transmission entre les moteurs et les pistons 

; 

- Un support pour des seringues de 10 mL permettant de contenir les matières à imprimer ; 

- Un capteur capacitif de proximité sans contact pour le réglage du point bas de la tête 

d’impression. 

L’ensemble de ces éléments a été piloté à partir du logiciel Marlin (firmware). 
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Figure 1.9. Vue de la tête d’impression conçue pour l’extrusion de gels protéiques et installée sur le premier prototype 
d’imprimante alimentaire, développé à partir d’une imprimante 3D du commerce (modèle Prusa i3). 

 

 

Figure 1.10.  Plans de conception de la tête d’impression développée et adaptée sur une imprimante 3D du commerce 
(modèle Prusa i3). A – Support global ; B – Dispositif porte-seringue ; C – Vis sans fin et pignon de transmission 
; D – Support du capteur de position selon l’axe z. 

 

L’utilisation de ce premier prototype a permis d’identifier plusieurs problèmes en lien avec 

l'impression de gels alimentaires (Tableau 1.2). En premier lieu, l’ergonomie générale du dispositif 

était perfectible. Le remplissage des seringues était complexe, car le support imprimé (en jaune, sur 

la Figure 1.9) était parfaitement ajusté à la géométrie, afin d’avoir un bon alignement avec le piston. 
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Un joint amortisseur, imprimé en matériau souple (NinjaFlex, NinjaTek) avait été ajouté par souci 

d’étanchéité, de maintien de la seringue, mais aussi pour en permettre un démontage plus aisé. Le 

contrôle de la descente du piston était délicat, car très dépendant de la composition de la matrice 

utilisée et, donc difficilement répétable. Pour des gels relativement visqueux, la température de 

surfusion du gel est fondamentale, mais non contrôlable sur ce prototype, d’où des bouchages 

intempestifs et relativement fréquents de la buse. Le débit d’extrusion, essentiel pour respecter la 

géométrie prédéfinie, était très difficile à maintenir, notamment pendant les phases de changement 

de direction où un retrait de la matrice était nécessaire pour contrôler la position du dépôt. Malgré 

l'inversion de la rotation du moteur pour assurer le déplacement du piston, un écoulement résiduel 

de la matrice se produisait pendant plusieurs minutes en raison de la pression accumulée à l'intérieur 

de la seringue. Ceci rendait très difficile le contrôle de la géométrie de l'objet imprimé. 

 

Tableau 1.2. Principaux avantages et inconvénients liés à l’utilisation du premier prototype d’imprimante 3D 
alimentaire conçue au laboratoire sur la base d’une imprimante 3D du commerce (modèle Prusa i3). 

Pièces d’origine1/Dispositifs modifiés2 Avantages Inconvénients 
Tête d’impression2 Double extrusion Déplacement limité : 20 mm (axe z) 

Extrudeur2 Design simple Mauvaise rétractation 
Porte-seringue2 Adapté au volume de l’aliment Peu ergonomique 

Plateau d’impression1 Pas de modification Pas de refroidissement 
 

Les gels imprimés, présentés sur la Figure 1.11, montrent la différence d’imprimabilité entre un 

gel de gélatine pur et un gel additionné d’alginates. En présence d’alginates, les structures 

présentaient une forme cohérente avec la géométrie modélisée par CAO. Ceci montre qu’il était, à ce 

stade du travail, impossible d’imprimer un gel de gélatine pur, sans avoir à ajouter un agent texturant 

tel que des alginates. Ceci est aussi révélateur d’un des principaux verrous rencontrés pour l’I3D de 

produits carnés et démontre la nécessité de parfaitement contrôler le procédé d’impression pour 

s’affranchir de l’utilisation d’additifs texturants. 
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Figure 1.11. Exemples de gels imprimés avec le premier prototype d’imprimante 3D alimentaire, conçu au laboratoire, sur 
la base d’une imprimante 3D du commerce (modèle Prusa i3). A – gel ne contenant pas d’alginates, B et  
C – gels contenant des alginates. 

 

1.3.2. Conception du second prototype d’imprimante 3D alimentaire 
 

Pour s’affranchir des limitations rencontrées avec le premier prototype d’imprimante 3D 

alimentaire, nous avons décidé d’acquérir un autre modèle qui offrait un déplacement beaucoup plus 

important selon l’axe z et, capable de supporter une tête d’impression plus encombrante et plus 

lourde. Notre choix s’est porté sur une imprimante de type Ghost de chez FlyingBear, qui est 

commercialisée en kit et qui offre l’avantage d’être facile à modifier. 

Dans l’optique de développer ce second prototype d’imprimante 3D alimentaire, plusieurs 

éléments ont été supprimés, modifiés ou ajoutés à cette imprimante, afin d’en simplifier ou d’en 

optimiser l’utilisation. L’intégration de toutes ces modifications a, cependant, demandé un travail 

conséquent pour que l’ensemble communique parfaitement avec le logiciel de pilotage (Figure 1.12). 

Les modifications ont été apportées à trois parties essentielles du système d’impression, que sont  

1) la tête d’impression, où le système d’extrusion a été totalement repensé ; 2) le plateau 

d’impression, de façon à ce qu’il soit désormais régulé en température (entre 0 et 20 °C) et, 3) le bloc 

électronique de l’imprimante. 
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Figure 1.12.  Vues des principales modifications apportées (tête et plateau d’impression) à l’imprimante 3D Ghost achetée 
dans le commerce (à comparer avec la Figure 1.3a) pour le développement du second prototype d’imprimante 
3D alimentaire. 

1.3.2.1. Modifications apportées à la tête d’impression 

Le débit d’impression est une variable fondamentale pour obtenir une extrusion correcte. Dans 

notre configuration de travail, ce débit est déterminé, à la fois, par le « trancheur » (slicer) du logiciel 

et par l'opérateur. Dans le trancheur, le débit est calculé en fonction de la géométrie, de la largeur de 

la ligne de dépôt et de la taille de la buse. Le débit est donc directement corrélé avec le mouvement 

de la tête d'impression. En adaptant la vitesse de déplacement de la tête, l’extrusion peut être 

optimisée de façon à assurer le dépôt et la bonne quantité de matière par unité de longueur. 

Normalement, aucun ajustement du débit n'est nécessaire, notamment lors de l'impression de 

polymères, pour laquelle, le logiciel utilisé est parfaitement adapté. Cependant, les gels se comportant 

différemment des polymères, des ajustements manuels du débit sont parfois nécessaires pour assurer 

la cohésion entre les couches, en fonction de l'épaisseur de la paroi, de la hauteur de la couche, du 
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taux de remplissage, etc. Ceci est géré en ajustant manuellement le paramètre du multiplicateur 

d'extrusion, qui permet le réglage fin du débit et qui est disponible dans le slicer CuraEngine du logiciel 

Repetier-Host. 

 

1.3.2.1.1. Intégration physique du système d’extrusion 

Pour l’extrusion par compression, nous avons fait le choix d’utiliser un doseur volumétrique de 

marque Precifluid® (Figure 1.13). Ce doseur, très précis, permet des déplacements minimums de son 

poussoir de 110 nm. Il est aussi très compact, car utilise un moteur pas à pas linéaire non rotatif. Celui-

ci peut être inséré facilement dans une tête d’impression. Ce type de doseur volumétrique est 

largement utilisé en laboratoire, car il est capable de fournir un couple très important et, fonctionne 

pour la plupart des liquides, qu’ils soient de faible ou de forte viscosité (poussée maximale de  

500 Pa.s2). Il est à noter que ce doseur permet le dépôt de liquide grâce à sa vis sans fin qui pousse 

mécaniquement le piston d’une seringue de 10 cm3 (volume utile de 9,8 cm3). Il est également possible 

de faire remonter ce piston sans contact direct, grâce à un anneau magnétique placé autour de la 

seringue et coulissant avec la vis sans fin. Le volume délivré par tour de vis « step » est de  

4,73.10-4 cm3, pour un volume minimal délivré de 6,00.10-5 cm3 (0,06 µL).  

 

 

Figure 1.13.  Le système Precifluid®. A – Vue extérieure et, B – Principales caractéristiques du système Precifluid® utilisé 
pour déposer le matériau alimentaire sur le plateau d’impression du second prototype d’imprimante développé 
au laboratoire. 

 

L’intégration du doseur volumétrique Precifluid® a été complexe, car il s’agit d’un matériel 

indépendant, conçu pour être utilisé avec un boitier de contrôle autonome commandé par une pédale 
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mécanique. En aucun cas, il n’avait été imaginé et configuré pour être intégré dans un système 

électromécanique externe. 

La nouvelle tête d’impression a été réalisée, en intégrant le doseur volumétrique présenté 

précédemment. La Figure 1.14 indique l’emplacement de ce doseur, placé au-dessus de la tête 

d’impression, assurant le maintient la seringue contenant le gel, par encastrement. L’ensemble 

constitué par le doseur et la seringue a été inséré dans un manchon en aluminium usiné aux 

dimensions de la seringue (Figure 1.14). Ce support comporte une partie cylindrique englobant le 

corps de la seringue et une partie conique, qui vient se visser sous la partie cylindrique et qui englobe 

l’embout de la seringue, ainsi que la buse d’extrusion. 

 

 

Figure 1.14.  Vues détaillées du manchon conducteur en aluminium et du collier chauffant qui ont été installés sur le second 
prototype d’imprimante 3D alimentaire développé au laboratoire. 

 

L’utilité de ce support est double : d’une part, il sert à maintenir en position le doseur 

volumétrique et, d’autre part, il permet un transfert d’énergie par conduction depuis le collier 

chauffant qui l’entoure vers la seringue contenant le matériau à imprimer, car ce support relie ces 

deux éléments du système d’impression. Cela permet un chauffage plus uniforme que si le collier était 

directement en contact avec la seringue. Un joint résistant aux hautes températures a été placé  

au-dessus du support et du collier chauffant, afin d’empêcher toute diffusion de chaleur et donc tout 

risque de détérioration du support en plastique et surtout, du moteur du doseur volumétrique  

(Figure 1.14). Le collier chauffant est alimenté électriquement et embarque un thermocouple qui 
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permet de réguler la température du contenu de la seringue, par un algorithme de type PID7. 

Cependant, la température réelle de la seringue et du gel qu’elle contient n’est pas mesurée 

directement, car elle supposée égale à la température du collier chauffant (un temps d’équilibre est 

imposé avant l’impression). La tête d’impression est placée dans un support réalisé par I3D et, fixé au 

dispositif de guidage des axes x et y (Figure 1.14). Ce support a été conçu, afin de pouvoir accueillir 

deux têtes d’impression, ce qui permettra de réaliser, à terme, des impressions bi-composants  

(Figure 1.15). 

 

 

Figure 1.15.  Modélisation par CAO du support d’extrudeur comprenant deux emplacements possibles, destinés à recevoir 
deux têtes d’impression, en vue de réaliser une impression bi-composants. 

1.3.2.1.2. Conception de nouvelles buses métalliques 

Pour l’impression de gels en surfusion, l’utilisation de buses du commerce s’est avérée 

compliquée. Il est, en effet, nécessaire de maintenir une température stable dans l’ensemble du 

système d’extrusion. Or, l’ensemble des buses ou aiguilles du commerce adaptables sur des seringues 

étaient soit en plastique, soit possédaient une partie isolante. Cela avait pour conséquence de créer 

un point froid et ainsi de refroidir le gel, très localement, en sortie de buse, provoquant des bouchons 

qui nécessitaient, dans la plupart des cas, de démonter l’extrudeur. La conception puis la fabrication 

de buses adaptées par I3D métal ont permis de pallier cet inconvénient (Figure 1.16). Enfin, l’utilisation 

d’acier inoxydable 316L (acier austénitique offrant une grande résistance à la corrosion) lors de l’I3D 

                                                      
7 Le régulateur PID, appelé aussi correcteur PID (proportionnel, intégral, dérivé) est un système de contrôle permettant 
d'améliorer les performances d'un asservissement, c'est-à-dire un système ou procédé en boucle fermée. 
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permet de concevoir des pièces parfaitement compatibles avec le contact alimentaire.  

A terme, l’ensemble des éléments nécessaires à l’extrusion et au dépôt de matériaux alimentaires sera 

imprimé dans ce matériau. 

 

 

Figure 1.16.  Conception et fabrication de buses d’extrusion métalliques. A – Exemple de buse en plastique du commerce ; 
B – Buse modélisée par CAO, et C – résultats d’impression de buses au moyen de l’imprimante 3D métal. 

 

La Figure 1.16 montre des buses imprimées en métal, comparativement à une buse en plastique 

fabriquée par un procédé classique d’injection. Sur cette figure, nous pouvons remarquer que les 

contraintes provoquées par le frittage provoquent une légère inclinaison, surtout dans leur partie 

correspondant aux 2/3 supérieurs. Ceci est dû à l’épaisseur des parois dans la partie conique des buses. 

Sur la vue en coupe de la Figure 1.16b, nous pouvons voir que l’épaisseur de paroi est cotée à  

0,25 mm pour correspondre, à la fois, aux dimensions de la buse en plastique, mais également pour 

pouvoir être placée dans le manchon chauffant. Or, cette dimension correspond à la limite de 

résolution de l’imprimante métal, même en utilisant la tête d’impression haute résolution. 

Dans le Chapitre 3, une autre série de buses a été fabriquée afin d’être adaptée sur un simulateur 

d’extrusion, mais cette fois, les cotes externes ont pu être augmentées d’un facteur 4 de façon à éviter 

toute déformation lors de l’impression métal. La différence de structure est visible sur la Figure 1.17. 
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Figure 1.17.  Vue en coupe de buses modélisées par CAO : A – buse d’extrusion, dont la paroi a une épaisseur de 0,25 mm ; 
et B – buse d’extrusion, dont la paroi a été renforcée à 1 mm d’épaisseur, de façon à éviter toute déformation 
lors de l’impression 3D métal. 

 

Une reprise d’usinage a été nécessaire pour respecter la cote finale. En effet, le procédé BMD 

utilisé par l’I3D métal a une tolérance pouvant aller jusqu’à 0,3 mm. Les limites de cette tolérance sont 

illustrées sur la Figure 1.18, qui montre qu’une reprise de perçage a été nécessaire de façon à se 

conformer au plan initial où le diamètre de l’orifice de la buse avait été fixé à 1 mm. 

 

 

Figure 1.18.  Mesure, au moyen d’un stéréomicroscope, du diamètre de buses d’extrusion imprimées en inox 316L. Les 
écarts mesurés entre les cotes du modèle CAO et les mesures expérimentales sont indiqués. A – buse avec une 
paroi de 0,25 mm d’épaisseur ; B – buse avec une paroi renforcée de 1 mm d’épaisseur. 
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1.3.2.2. Modifications apportées au plateau d’impression 

1.3.2.2.1. Intégration et contrôle du module à effet Peltier 

Le plateau d'impression d’origine de l’imprimante Ghost a été remplacé par une plaque en 

aluminium de 5 mm d'épaisseur, de façon à faciliter l’intégration de nouveaux éléments. Pour rappel, 

à la différence du premier prototype développé sur la base d’une imprimante Prusa i3, le plateau de 

la Ghost se déplace selon l’axe z. Sur cette plaque, a été fixé un dispositif imprimé en PETG 

(Polytéréphtalate d’éthylène Glycol) conçu pour recevoir un module à effet Peltier de 51,4 W (Laird 

Technologies, Chesterfield, MO, USA) reposant sur un dissipateur thermique (bloc réfrigérant NH-L9i, 

Noctua, Vienne, Autriche), de façon à limiter la surchauffe du système (Figure 1.19). Ce dissipateur 

thermique a été équipé d'un ventilateur électrique de 12 V, dont le débit est de 1,61 m3.min-1  

(Figure 1.19ac). La surface d'impression est de 16 cm2 et dépend directement de la taille du module à 

effet Peltier. Sur ce module, a été positionnée une plaque d'aluminium de 5 mm d'épaisseur et de 

section 40 × 40 mm, ce qui permet d’assurer une conduction thermique optimale. Une rainure de  

3,5 mm de profondeur a été usinée au centre de cette plaque, afin d’y sceller, à l'aide d'une résine 

conductrice chargée à 80 % de particules d'aluminium, une thermistance de 100 kΩ (Zhuhai Bell 

Technology, Zhuhai, Chine) aussi près que possible de la surface d'impression. La thermistance, dont 

la précision était de ±0,5 °C, a été calibrée en cinq points entre 0 et 100 °C, à l'aide d'une sonde de 

référence en platine (modèle Testo 735, Testo, Lenzkirch, Allemagne). Le contact entre la plaque 

d'aluminium et le module Peltier a été assuré, d’une part, par la fixation au dispositif imprimé en PETG 

jaune (Figure 1.19) et, d’autre part, au moyen d'une couche de graisse conductrice. Le module Peltier 

est contrôlé par une carte Arduino à l'aide d'un algorithme PID, afin de limiter les éventuelles 

perturbations de température induites, par exemple, par le dépôt de gel chaud (cf. 3.3.1.2). 

L'alimentation du module Peltier est assurée par le découpage d’une tension de 12 V issue d'une 

alimentation externe (12 V, 33 A) capable de délivrer une puissance bien supérieure à celle 

consommée par le module Peltier. Le découpage de la tension 12 V, par la carte Arduino, à partir du 

résultat de l'algorithme de régulation PID, a permis de faire varier la tension moyenne d'alimentation 

du module Peltier entre 0 et 12 V, permettant ainsi d'optimiser le refroidissement pour atteindre la 

consigne de température désirée. 
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Figure 1.19. Détails du système de plateau d’impression refroidi, spécialement conçu pour le second prototype 
d’imprimante 3D alimentaire développée au laboratoire. A – Vue en coupe du projet de plateau d’impression 
refroidi ; B – Vue du plan de conception et, C – Vue du dispositif fixé sur le plateau de l’imprimante. 

 

Le module de refroidissement à effet Peltier est une plaque de 3,5 mm d’épaisseur qui, lorsqu’il 

est soumis à un courant électrique, va réaliser un transfert de chaleur entre ses deux faces. Il est, en 

réalité, composé de deux fines plaques reliées par un semiconducteur ondulé. Sous l’effet du courant 

électrique, les électrons vont jouer le rôle de fluide caloporteur et transférer l’énergie thermique d’une 

face vers l’autre. Toutefois, l’énergie thermique créée sur la face dite « chaude » est supérieure à 

l’énergie thermique prélevée sur la face dite « froide ». Ce type de module présente un mauvais 

rendement pour le refroidissement d’importants volumes d’air, mais convient parfaitement pour ce 

type d’application, notamment grâce à un temps de réponse très court. L’intensité du courant fourni 

au module de refroidissement induit une différence de température entre les faces chaude et froide 

et, le contrôle de ce courant permet de gérer la différence de température entre les deux faces. Il est 

alors essentiel de garder la face chaude à une température constante, a plus basse possible, pour 

pouvoir contrôler avec précision la température de la face froide et, limiter la conduction entre les 

deux faces. En effet, si la température de la face chaude augmente trop, la conduction entre les deux 

faces pourrait contrebalancer l’effet Peltier. Si cela devait arriver, les deux faces se réchaufferaient, 

provoquant un emballement thermique, pouvant mener à la destruction du module Peltier. Pour ces 

raisons, il était essentiel d’évacuer la chaleur produite sur la face chaude, à l’aide d’un dissipateur 

thermique. 

1.3.2.2.2. Conception de la barrière optique 

Avant chaque impression, une phase d'initialisation du système Precifluid® est programmée 

pour purger la seringue, éliminer les éventuelles bulles d'air dues à son remplissage, et aussi, pour 
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éviter tout colmatage en sortie de buse. Les volumes imprimés étant faibles, le volume d’une bulle 

d’air peut être supérieur au volume de la première couche d’impression. Cela signifie que cette 

première couche ne sera pas imprimée, donc l’intégrité de la géométrie de l’ensemble de l’aliment 

sera compromise. Pour éviter cela, la purge est assurée automatiquement par l’utilisation d’une 

barrière optique (Figure 1.20). 

Une barrière optique est composée d’un émetteur qui va envoyer un rayon de lumière et, d’un 

récepteur qui va capter ce rayon. Lorsque le faisceau optique est coupé, le rayon lumineux n’est plus 

perçu par le récepteur et, un signal est transmis. L’émetteur se compose d’une diode laser (de 

longueur d’onde 700 nm) et, le récepteur, d’une cellule photovoltaïque. Le seuil de détection du fluide 

par la barrière optique a été déterminé expérimentalement de façon à optimiser l'élimination des 

bulles d'air, tout en minimisant la perte en gel. Pour maintenir les capteurs face à face, un support a 

été imprimé en 3D en PETG (Figure 1.20a). Ce support est composé de deux pièces principales en 

forme de « C » et d’un chapeau (Figure 1.20b). L’émetteur laser et le photorécepteur sont positionnés 

dans les emplacements prévus à cet effet sur les deux pièces principales. Les connecteurs des deux 

capteurs passent par des ouvertures rectangulaires (entourées en rouge) de chaque côté du chapeau 

(Figure 1.20b). Leur position empêche de retirer le chapeau tant qu’ils ne sont pas déconnectés, afin 

d’interdire le démontage du support, alors que la barrière est encore active. Le support est conçu pour 

accueillir un gobelet prévu pour recevoir le gel passant entre les deux capteurs de la barrière.  

Lors de la purge de la seringue, la tête d’impression est placée au-dessus de la barrière optique 

(en butée sur les axes x et y). L’émetteur laser est activé et, la vis-poussoir du doseur volumétrique 

descend. Ce mouvement va expulser l’air de la seringue jusqu’à ce qu’elle soit totalement purgée, 

entrainant l’extrusion du gel qui va couper le rayon optique, avant d’être récupéré dans le gobelet. 

Lorsque le rayon optique est coupé, le poussoir s’arrête afin de maintenir le gel dans un état 

compressé, empêchant la formation d’une nouvelle bulle d’air. La seringue est ainsi prête à être 

utilisée pour une impression et, l’extrusion de gel sera immédiate (Figure 1.20c). 
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Figure 1.20.  Barrière optique permettant la purge automatique du Precifluid®. A – représentation schématique du 
fonctionnement de la barrière optique, B – plan de conception et, C – la barrière optique imprimée en 3D. 

 

Le plus complexe dans la réalisation de cette barrière optique a été de déterminer son seuil 

d’activation. En effet, le photorécepteur n’envoie pas un signal numérique lorsqu’il ne perçoit plus le 

laser de l’émetteur, mais envoie constamment une valeur analogique inversement proportionnelle à 

la lumière perçue. Cette lumière peut être due au rayon laser, mais aussi à la luminosité ambiante. 

Pour éviter toute influence de la luminosité ambiante, l’émetteur et le récepteur ont été placés très 

proches l’un de l’autre, à moins de 10 mm. Ainsi, lors de son activation, le rayon lumineux émis par la 

diode laser sature le photorécepteur, qui renvoie une valeur constante minimale, inversement 

proportionnelle à la quantité de lumière. Lors de la coupure du faisceau lumineux de la barrière 

optique par un fluide, cette valeur sera légèrement modifiée et, dépassera un seuil déterminé 

expérimentalement, à partir duquel il est considéré que le rayon optique est coupé. 

1.3.2.2.3. Etalonnage du plateau d’impression 

Avant chaque utilisation, la position de la plaque d'impression est calibrée. Cette calibration est 

réalisée en sollicitant le firmware « Marlin » de la carte mère, en lui envoyant la commande G-Code 

G29. A partir de cette commande, « Marlin » prend entièrement en charge la calibration de la plaque 
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d'impression. Cette calibration consiste à déplacer le capteur de la position 0 de l'axe z de la tête 

d'impression en neuf points répartis régulièrement sur la surface de la plaque et, à mesurer la 

déviation par rapport à la position z=0. Grâce à la correction automatique effectuée par le firmware  

« Marlin », cette calibration permet d'éviter les défauts horizontaux de la plaque et, donc de garantir 

une hauteur d'impression identique sur toute sa surface. 

1.3.2.3. Modifications électroniques et communication au sein de 

l’imprimante 

Afin d’éviter d'ajouter des contraintes ou des modifications majeures à la carte mère existant 

dans l’imprimante Ghost, une nouvelle carte électronique de contrôle a été ajoutée. La 

communication entre les deux cartes est essentielle pour synchroniser les actions de chacune. Cette 

démarche a permis l’intégration de nouveaux éléments matériels, comme le système de dosage 

volumétrique, la régulation thermique de ce système de dosage, le module de refroidissement par 

effet Peltier, une série de capteurs servant au contrôle et au pilotage, ainsi que la barrière optique 

(Figure 1.21).  

 

 

Figure 1.21. Représentation schématique des différents organes ajoutés lors du développement du second prototype 
d’imprimante 3D alimentaire et, de leurs liens avec le bloc électronique. 1) Carte électronique ; 2) Circuit 
imprimé (interfaçage de la carte électronique) ; 3) Lecteur de carte SD pour la gestion de l’interface « Homme-
machine » ; 4) Ecran tactile LCD ; 5) Barrière optique pour la purge du doseur volumétrique ; 6) Doseur 
volumétrique Precifluid® ; 7) Plateau refroidissant par système à effet Peltier ; 8) Interface « Homme-machine 
» ; 9) Carte mère d’origine de l’imprimante. 
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La nouvelle carte électronique (carte microcontrôleur de type Arduino Mega 2560 programmée 

en langage C) a été associée à un circuit imprimé, dont le rôle est d'interfacer la carte avec le reste des 

éléments et de permettre le positionnement des composants électroniques. L’ajout de cette carte 

permet de contrôler facilement et de manière personnalisée ces nouveaux éléments, sans avoir à 

modifier lourdement le firmware (logiciel intégré à la carte mère pour la piloter) de la carte mère, qui 

est complexe et optimisé pour une utilisation « normale » de l’imprimante. Cette carte propose un 

grand nombre de connexions d’entrées-sorties (68 différentes), aussi bien numériques 

qu’analogiques, ainsi que plusieurs liaisons séries. Ainsi, il sera possible d’ajouter d’autres éléments à 

l’imprimante sans être limité par cette carte, notamment un second extrudeur ou un dispositif de post-

traitement.  

1.3.2.3.1. Communication avec la carte mère 

Le remplacement de l’écran de l’imprimante par un autre écran, géré par la carte électronique, 

a permis d’utiliser les connecteurs de l’ancien modèle. En effet, celui-ci communiquait avec la carte 

mère par une liaison série UART (Universal Asynchronous Receiver-Transmitter). Ce type de 

communication nécessite deux fils de données : un fil pour l’émission d’octets (TX) et un autre pour la 

réception (RX) : il est possible d’envoyer et de recevoir des données en même temps (liaison 

asynchrone). Un troisième fil est utilisé pour mettre les deux cartes à la même référence de potentiel 

électrique, obligatoire pour lire les données envoyées ou reçues (Figure 1.22). 

 

 

Figure 1.22. Représentation schématique d’une de liaison de type UART (Universal Asynchronous Receiver-Transmitter) 
entre deux appareils. 

 

La communication par liaison UART est réalisée, le plus souvent, en envoyant des informations 

(phrases, nombres…) codées au format ASCII décimal (American Standard Code for Information 

Interchange). Dans le cas de la carte mère de l’imprimante, la communication avec les appareils 
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extérieurs est effectuée sous la forme de G-Code modifié par le firmware « Marlin ». La majorité des 

firmwares des cartes mères d’imprimantes 3D se basent sur ce codage pour créer leur propre variante, 

afin d’assurer la communication entre la carte mère et le matériel périphérique.  

Ce type de communication est possible si la carte électronique est programmée pour 

comprendre le codage au format ASCII et, est capable d’interpréter les instructions de G-Code utilisées 

par le firmware de la carte mère. Contrairement à la carte Arduino Mega 2560, la carte mère ne 

possède qu’une seule liaison série de type UART, liée à deux sorties physiques différentes. L’une est 

reliée au port USB, utilisé pour la communication avec l’ordinateur et, l’autre aux connexions filaires 

(RX et TX) liées à la carte électronique Arduino. La carte mère étant incapable d’identifier la 

provenance des informations reçues, l’utilisation des deux sorties en même temps peut entraîner des 

erreurs de communication. Pour limiter les erreurs, il est indispensable que la carte mère, la carte 

électronique et le port USB de l’ordinateur échangent et traitent les informations à la même vitesse. 

Cette vitesse doit être fixée par la valeur maximale utilisable par la carte Arduino, qui est inférieure à 

celle des autres équipements (le baud rate8 est limité à 115 000 bits par seconde). De plus, le logiciel 

Repetier Host n’est pas capable d’initialiser de communication avec la carte mère, lorsque le fil 

transmetteur (TX) de la carte Arduino est connecté à la liaison série, même si ce fil est inactif. Comme 

il est impossible de désactiver informatiquement ce fil sans rompre la connexion entre la carte Arduino 

et la carte mère, il a été nécessaire d’ajouter un relais statique qui permet de couper la connexion 

entre le fil de transmission et la carte mère. Ce relais statique est contrôlé par une sortie numérique 

de la carte Arduino et, ne permet la connexion entre le fil de transmission et la carte mère que 

lorsqu’une information doit être envoyée à la carte mère. 

1.3.2.3.2. Communication avec l’écran et le lecteur de carte SD 

La communication de la carte électronique avec le lecteur de carte SD et l’écran tactile  

(Figure 1.23) est réalisée par une communication en série par bus SPI (Serial Peripheral Interface). Ce 

type de communication étant plus complet qu’une liaison UART, il nécessite davantage de fils (4). De 

plus, dans une liaison UART, seuls deux appareils peuvent être reliés en même temps, là où une liaison 

SPI permet une communication entre plusieurs appareils, en hiérarchisant les priorités. Dans ce 

dernier cas, un appareil maître va contrôler la communication et, les appareils esclaves vont s’y 

adapter. Pour une liaison SPI, deux fils permettent l’envoi et la réception de données (MISO : Master 

                                                      
8 Le « Baud Rate » définit la vitesse de transmission dans les liaisons séries et correspond au nombre de bits transmis par 
seconde. 
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In Slave Out et MOSI Master Out Slave In), de la même façon que pour une liaison UART. Un troisième 

fil permet au maître d’imposer sa vitesse de communication (son « horloge ») à l’esclave (SCK : Serial 

Clock). Enfin, un quatrième fil permet d’activer ou désactiver l’échange de données avec l’esclave  

(SS : Slave Select). Grâce à ce fil, un même ensemble de connexions (appelé « bus ») permet de lier un 

appareil maître à plusieurs appareils esclaves. L’ajout d’appareils supplémentaires nécessite 

seulement l’ajout d’une connexion (SS : Slave Select), qui sera activée lors de la transmission 

d’informations avec cet appareil spécifique (Figure 1.23). Grâce à cela, l’écran tactile et le lecteur de 

carte SD ont pu être connectés au même « bus SPI ».  

 

 

Figure 1.23. Représentation schématique d’une liaison de type SPI (Serial Peripheral Interface) entre un appareil maître et 
3 appareils esclaves. 

1.3.2.3.3. Conception du circuit imprimé 

L’ajout d’un circuit imprimé spécialement dessiné (logiciel Design Spark) a été nécessaire pour 

améliorer l’ergonomie générale de la partie électronique de l’imprimante : réduction de 

l’encombrement, connexions plus fiables avec la carte électronique, interfaçage plus aisé des 

différents composants. La conception du circuit imprimé a été réalisée en trois temps : 

1) Intégration au logiciel de tous les composants électroniques utilisés. Un schéma indiquant 

l’ensemble de la connectique nécessaire a été réalisé, puis une empreinte physique a été 

matérialisé sur le circuit imprimé, en tenant compte de sa forme et de ses broches. Le 

schéma et l’empreinte ont ensuite été liés en un seul composant ; 
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2) Réalisation d’un schéma de câblage, en liant les connexions de la carte aux différents 

composants. Cette étape permet d’avoir une vue d’ensemble des connexions et des liens 

entre les composants ; 

3) Une fois le schéma de câblage réalisé, le logiciel transpose les connexions créées aux 

composants du typon (Figure 1.24). Pour finaliser le circuit, l’utilisateur n’a plus qu’à placer 

les différentes empreintes et tracer les trajets des connexions sans les superposer. 

 

Figure 1.24. Typon du circuit imprimé. A – Connexion automatique des éléments à partir du schéma de câblage.  
B – Placement manuel des connexions des éléments. 

 

Ce circuit imprimé a ensuite été réalisé, par une entreprise extérieure (Util Pocket, Figeac, 

France), en verre époxy à double face de cuivre. Les différents composants électroniques ont ensuite 

été soudés dessus, puis le circuit a été connecté à la carte électronique. 

1.3.2.3.4. Interface Homme-machine 

Lors des modifications apportées à l’imprimante 3D d’origine, le firmware de la carte mère a été 

remplacé par un firmware de type « Marlin », car le code source original n’était pas disponible. Cette 

substitution a également nécessité de remplacer l’écran d’origine de l’imprimante qui n’était pas 

compatible avec ce firmware. Le nouvel écran tactile LCD est compatible avec Arduino®, afin de 

pouvoir concevoir et utiliser une interface entièrement développée pour le nouveau fonctionnement 

de l’imprimante. La conception et la réalisation de cette nouvelle interface ont été menées avec le 

logiciel gratuit Adobe XD. Cette nouvelle interface a été réalisée pour permettre une utilisation simple 

et intuitive de l’imprimante par l’intermédiaire de menus épurés et d’éléments graphiques (code 

couleur, barre de remplissage, etc.). Quatre menus ont été conçus pour permettre de gérer les 
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fonctionnalités de l’imprimante 3D. 

 

- Menu principal (Figure 1.25a) 

Ce menu présente, dans sa partie haute, l’état général de l’imprimante : 1) l’état d’initialisation 

de la tête, 2) le niveau de remplissage de la seringue grâce à une barre verticale, et, 3) le 

fonctionnement du module de refroidissement avec un bouton qui affiche la température du plateau. 

Dans la partie basse, des boutons permettent à l’utilisateur de réaliser les actions indispensables avant 

l’impression, comme l’initialisation du doseur volumétrique avec « Init. Preci. » ou l’étalonnage du 

plateau d’impression avec « Etal. Lit ». Dans le cas d’une utilisation en routine, l’utilisateur n’a 

normalement pas besoin d’accéder à un autre menu. Une fois le cycle d’impression démarré, les 

boutons permettant d’accéder aux autres menus ne sont plus affichés et sont remplacés par « pause 

» et « annuler l’impression ». 

- Menu de mise à température (Figure 1.25b) 

Ce menu est activé en appuyant sur le bouton d’affichage de la température du plateau du menu 

principal. Il permet d’afficher la température en temps réel du plateau et de transmettre la consigne 

de température, dans la limite des températures acceptées (0 à 20 °C). Ce menu permet également de 

vérifier le fonctionnement du module de refroidissement et de préparer la température du plateau 

avant l’impression. Il est également possible de modifier la température du plateau en cours 

d’impression. 

- Menu de pilotage des déplacements (Figure 1.25c) 

Ce troisième menu, accessible à l’aide du bouton « Mvt. Axes » du menu principal, permet de 

déplacer la tête d’impression et le plateau de l’imprimante, selon leurs axes respectifs. Il permet un 

contrôle manuel de l’imprimante, ce qui est utile pour réaliser des tests ou toute activité non prévue 

dans une utilisation en routine. 

- Menu de paramétrage de la tête (Figure 1.25d) 

Ce dernier menu, qui est activé en appuyant sur le bouton « Param. Tête », rassemble les 

éléments liés à la tête d’impression. Les mêmes informations concernant le volume de gel restant sont 
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présentes, mais il est possible d’extruder ou de rétracter manuellement la vis, le déplacement étant 

donné en millimètre de gel extrudé. L’utilisateur peut demander le retour de la vis-poussoir en butée 

minimale. La dernière partie du menu indique la taille de la buse d’extrusion. Comme la taille de cette 

buse influe directement sur le fonctionnement du moteur du doseur volumétrique, il est nécessaire 

de pouvoir modifier sa valeur dans le programme, en cas de changement, pour obtenir le débit 

d’extrusion réel lors de l’impression. Afin de conserver ce paramètre après l’arrêt de l’imprimante, la 

dernière valeur entrée par l’utilisateur est stockée sur une carte SD et lue lors de l’initialisation de la 

carte électronique. 

 

 

Figure 1.25. Captures d’écrans des différents menus développés pour le pilotage du second prototype d’imprimante 3D 
alimentaire développé au laboratoire. 1) Indicateur de volume d’échantillon dans la seringue ; 2) Choix des 
menus ; 3) Etat de la tête d’impression et du plateau ; 4) Température du plateau en temps réel ; 5) Choix de la 
température de consigne du plateau ; 6) Pilotage manuel des moteurs ; 7) Commande d’extrusion manuelle ; 
8) Programmation du diamètre de la buse ; 9) Retour en butée du piston du Precifluid®. 

1.3.2.3.5. Pilotage et contrôle du doseur volumétrique 

Le système Precifluid® étant un dispositif commercial entièrement autonome, aucun schéma de 

fonctionnement n’était disponible pour faciliter son intégration dans l’imprimante. Ce fonctionnement 
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a donc été déduit d’un travail expérimental (Figure 1.26). 

 

 

Figure 1.26. Schématisation du fonctionnement et du câblage du boîtier de contrôle du doseur volumétrique Precifluid®. 
 

La position de la vis du doseur Precifluid® est donnée par l’électronique de pilotage après une 

détection de la position « zéro ». Ceci est possible grâce à une butée de fin de course (vis 

complétement rentrée) qui se présente sous la forme de 2 bornes qui seront reliées électriquement 

lors de la mise en contact avec la rondelle métallique portée par le bout de la vis (Figure 1.27). Le fait 

de fermer le circuit électriquement fournit une information de position « entrée = zéro » de la vis du 

Precifluid®, par l’intermédiaire du fil « limit ».  

 

 

Figure 1.27. A – Schéma de fonctionnement de la butée et, B – Butées physique du doseur volumétrique Precifluid® 
(entourée en rouge). 
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Pour contrôler le doseur volumétrique, l’utilisation d’un circuit pilote de moteur pas à pas a 

permis de se passer du boitier de contrôle. Ce type de circuit permet d’interfacer le moteur, dont le 

contrôle est complexe, avec une carte électronique. Il est alors possible de contrôler le moteur 

simplement, en indiquant au circuit pilote une direction et en lui transmettant des impulsions  

(« step »), dont le nombre correspond à la valeur de déplacement du moteur. Le circuit pilote traite 

ces informations et gère les signaux transmis aux bobines du moteur pour réaliser le déplacement. Le 

circuit pilote fonctionne intégralement avec des entrées et sorties binaires. La Figure 1.28 présente 

son câblage.  

 

 

Figure 1.28. Schéma de câblage du circuit pilote du moteur pas-à-pas mis en place pour contrôler l’action du doseur 
volumétrique Precifluid®. 

 

Le contrôle du doseur volumétrique est très proche de celui réalisé par le boitier de contrôle 

d’origine. La position de la vis-poussoir du doseur n’est réellement connue qu’en butée, sinon elle est 

calculée. Pour initialiser ce calcul, le programme réalise une mise en butée de la vis qui correspond à 

une mise à zéro équivalent à un Point d’Origine Machine (POM) d’une machine à commande 

numérique. La position de la vis sera calculée à tout moment, en prenant en compte le nombre 

d’impulsions transmises au moteur depuis la mise en butée. Une limite au nombre de « steps » 

réalisable par le moteur a été calculée et vérifiée expérimentalement. Cette limite correspond au 

moment où la vis arrive en butée contre l’embout de la seringue et, ne peut donc pas avancer 

davantage. Le programme doit empêcher l’envoi d’impulsions au moteur lorsque cette butée est 
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atteinte. Avant toute utilisation du doseur volumétrique, il est nécessaire de s’assurer de la bonne 

initialisation du calcul de positionnement, au risque que la position réelle et la position supposée par 

la carte électronique ne soient pas les mêmes, ne permettant alors pas au programme de détecter la 

butée maximale et de bloquer le moteur lorsqu’elle sera atteinte. Lors d’une impression, les 

informations transmises par la carte mère interrompent le programme de la carte électronique. En 

effet, elles doivent être vérifiées et transmises au circuit pilote en priorité, le plus rapidement possible, 

afin de ne pas désynchroniser les mouvements des axes de l’imprimante de ceux du doseur 

volumétrique. 

 

1.3.3. Validation du second prototype d’imprimante 3D alimentaire 
 

Des modifications importantes ont été apportées au second prototype d’imprimante 3D, tant au 

niveau mécanique qu'électronique. Il était donc nécessaire de s'assurer que les principaux composants 

de l'appareil n'étaient pas impactés négativement par ces modifications (par exemple, une dérive du 

volume déposé en fonction de la température de chauffe de la tête d'impression) et, que ces 

modifications permettaient d'imprimer des gels qui soient répétables en géométrie et en fermeté.  

1.3.3.1. Validation et caractérisation de la régulation thermique  

1.3.3.1.1. Effet de la régulation thermique de la tête d’impression sur le débit 

d’extrusion 

Le débit massique est assuré par le servo-contrôle du système de dosage volumétrique 

Precifluid®. Or, malgré l’ajout d’un joint entre le collier chauffant et le doseur volumétrique  

(Figure 1.14) censé protéger le moteur du Precifluid® des températures élevées, le doseur peut subir 

des variations de température, par conduction, qui dépendent de la valeur de consigne du collier 

chauffant (Figure 1.29).  
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Figure 1.29. Visualisation, par imagerie infrarouge, du transfert de chaleur qui a lieu entre le collier chauffant et le doseur 
volumétrique Precifluid®. 

 

Afin de garantir la précision du débit massique délivré lors de l'impression, un contrôle du débit 

a été effectué à 3 températures différentes. La masse volumique des gels protéiques étant a priori 

inconnue, les tests ont été réalisés avec de l'eau. Selon le fabricant, le système Precifluid® est 

insensible aux variations de viscosité grâce à son mouvement électromécanique. Un millilitre d'eau a 

été extrudé par pas de 0,2 mL à 20, 40, et 60 °C. Chaque série d'extrusion a été répétée 30 fois. Après 

extrusion, les quantités d'eau délivrées ont été pesées à l'aide d'une balance de précision 

préalablement contrôlée. La Figure 1.30 montre les résultats obtenus aux 3 températures testées, 

mettant en évidence, une sous-estimation du volume comprise entre 0,01 et 0,03 mL, soit entre 1 et 

3 % du volume délivré. Ceci a été considéré comme parfaitement acceptable, compte tenu des 

conditions de fonctionnement de l'extrudeur. A noter que les valeurs du test à 20 °C sont plus faibles 

et présentent une erreur standard à la moyenne (SEM) plus élevée, sûrement dû à la présence d'une 

valeur aberrante (écart de 17 % au lieu de 1-3 %) parmi les 30 répétitions induites par une bulle d'air 

dans l'extrudeur.  

Grâce aux modifications apportées à l'imprimante et au pilotage du système Precifluid®, il est 

désormais possible de régler le débit d'extrusion entre 0,001 et 0,610 mL.min-1, dans le cas d’une buse 

de diamètre 0,69 mm. Un diamètre de buse plus grand permet d'augmenter le débit, si nécessaire. 
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Figure 1.30. Effet de la température de régulation de l’extrudeur sur le volume d’eau récupéré suite à l’extrusion. Les valeurs 
sont exprimées en valeurs moyennes ± SEM. 

 

La Figure 1.31 montre l'effet du débit d’extrusion sur la géométrie de l'objet imprimé, sachant 

que, dans ce cas, notre objectif était d’imprimer un cylindre de gel de gélatine de 20 mm de diamètre 

et 10 mm de hauteur. L’analyse visuelle de cette figure permet de se rendre compte que la forme se 

rapprochant le plus de la géométrie prédéfinie correspond au débit de 0,42 mL.min-1. La gélatine est 

connue pour avoir un comportement rhéofluidifiant, c'est-à-dire que, lorsque la vitesse d'écoulement 

et le taux de cisaillement augmentent, sa viscosité diminue (Chouarfa, 2021). Ce comportement est 

visible sur la Figure 1.31 : en effet, lorsque le débit d’extrusion est inférieur à 0,42 mL.min-1, la viscosité 

de la gélatine est trop élevée pour permettre un écoulement suffisant et la conformité par rapport à 

la géométrie prédéfinie est médiocre. A l'inverse, pour un débit de 0,70 mL.min-1, la viscosité étant 

plus faible, la gélatine s’écoule plus facilement et la géométrie finale, « semblable à un amas de gouttes 

d’eau », ne respecte pas non plus la géométrie prédéfinie. Ces résultats permettent de relier les 

paramètres du procédé à la nature moléculaire de la matrice imprimée. En effet, les matériaux tels 

que la gélatine ont une structure organisée, constituée de molécules à longue chaîne qui résistent à 

l'écoulement. Lorsque le taux de cisaillement augmente, les chaînes moléculaires s'alignent 

parallèlement et ont tendance à glisser les unes sur les autres. La résistance à l'écoulement et la 

viscosité sont alors plus faibles (Bousquet, 2007). 
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Figure 1.31. Effet du débit d’extrusion sur la géométrie de gels de gélatine imprimés, sachant que l’objectif était d’obtenir 
un cylindre de 20 mm de diamètre et 10 mm de hauteur. 

1.3.3.1.2. Evaluation de la régulation de température du module à effet Peltier 

La température de la plaque d’aluminium, correspondant à la face supérieure du module à effet 

Peltier, a été mesurée pendant 600 s, alors que la consigne avait été fixée à 4 ou 10 °C. La Figure 1.32a 

montre une régulation très satisfaisante pour les trois répétitions de ces enregistrements, effectués à 

une fréquence de 1 Hz pendant 600 s. Pour une consigne de 4 °C, toutes les mesures sont réparties 

dans une gamme de 1,00 °C, soit entre 3,60 °C et 4,60 °C. Les moyennes de chaque répétition sont, 

égales à 4,04 °C ± 0,17 ; 4,05 °C ± 0,14 et à 4,04 °C ± 0,13 °C, respectivement. Pour la consigne à 10 °C, 

toutes les mesures sont réparties dans une gamme de 0,82 °C, soit entre 9,75 °C et 10,57 °C. Les 

moyennes de chaque répétition sont identiques et égales à 10,04 °C ± 0,11.  

 

 La Figure 1.32b, qui rend compte du classement des valeurs de température enregistrées en 

fonction de leur écart par rapport au point de consigne, révèle que 66 % des valeurs mesurées sont 

comprises dans l’intervalle 4,0 °C ± 0,1 et 85 % dans l’intervalle 4,0 °C ± 0,2. Pour la consigne à 10 °C, 

71 % des valeurs sont comprises dans l’intervalle 10,0 °C ± 0,1 et 88 % dans l’intervalle 10,0 °C ± 0,2. 
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Figure 1.32. Evaluation de la régulation de la température du module à effet Peltier placé sous le plateau d’impression du 
second prototype d’imprimante développé au laboratoire : A – Stabilité de la régulation du module à effet 
Peltier pour une consigne fixée à 4 °C et à 10 °C (les barres d’erreur correspondent à la SEM) ; B – Classement 
par occurrence de la valeur absolue de la différence entre la température mesurée et la température de 
consigne. 

 

Outre la qualité de la régulation de la température du plateau d’impression par rapport à la 

valeur de consigne désirée, il était aussi nécessaire de caractériser le comportement du plateau 

d’impression en termes de régulation thermique, lorsque ce dernier est soumis à un dépôt de matière 

chaude. L'objectif principal est de s'assurer que cette régulation soit suffisamment efficace pour que 

la couche n soit refroidie suffisamment rapidement pour que la prise en masse permette le dépôt de 

la couche n+1. La consigne de température a été fixée à 4 °C et la température mesurée par la 

thermistance a été enregistrée pendant 600 s, soit le temps moyen d'impression des gels protéiques. 

La compensation de la température par l’algorithme PID a ensuite été évaluée suite au dépôt d'une 
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masse chaude simulant le dépôt de matière lors de l'extrusion. Pour cela, un cylindre de gélatine de 

20 mm de diamètre et 10 mm de hauteur, préalablement chauffé à 30 °C, a été déposé sur le plateau 

d'impression, préalablement stabilisé à une température de 4 °C, pendant 120 s. Comme le montre la 

Figure 1.33a, l'augmentation de température due au dépôt du cylindre de gélatine chauffé, qui n’a été 

que de quelques dixièmes de degré, est du même ordre de grandeur que les variations de température 

dues à la régulation.  

Pour vérifier la stabilité de la régulation à des températures plus élevées, afin de se rapprocher 

d'une température d'impression correspondant à celle d’un aliment, une plaque d'aluminium de 2 mm 

d'épaisseur, de surface égale à celle de la plaque d'impression (16 cm2), et préalablement chauffée à 

30, 40 ou 50 °C, a été positionnée sur le plateau après 30 s de stabilisation, à 4 ou 10 °C. L’aluminium 

a été choisie pour cette expérience, car aux températures testées, les gels protéiques sont à l'état 

liquide et pourraient donc s'étaler sur la plaque d'impression. Ces conditions sont volontairement 

défavorables en termes de surface couverte et servent uniquement à vérifier le fonctionnement de la 

régulation. Les résultats présentés sur la Figure 1.33b (exemple d’une une plaque chauffée à 30 °C), 

montrent une réponse très dynamique de la régulation. En effet, malgré une augmentation 

significative de la température de la plaque d’impression, comprise entre 1,5 et 2 °C, 10 s après le 

dépôt de la plaque chaude, la température de consigne est, à nouveau, atteinte après 40 s avec, 

toutefois, une différence observée de -0,5 °C qui finit par s’estomper au bout de 60 s. A noter que, 

dans des conditions normales de fonctionnement, une quantité de matériau aussi importante ne peut 

pas être déposée sur la plaque en une seule fois, car le dépôt par la buse d'impression s’effectue 

couche par couche, chaque couche ayant une épaisseur de 0,2 mm et une largeur maximale égale au 

diamètre de la buse utilisée. 
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Figure 1.33. Evaluation de la réponse de la régulation thermique du module à effet Peltier suite au dépôt de matière chaude 
: A – Dépôt d’un cylindre de gélatine préalablement chauffé à 30 °C ; B – Dépôt d’une plaque d’aluminium de 2 
mm d'épaisseur, de surface égale à celle de la plaque d'impression (16 cm2) et préalablement chauffée à 30 °C. 
Le courbes moyennes sont obtenues à partir de 3 répétitions (barres d’erreur = SEM). 

1.3.3.1.3. Effet du procédé sur la répétabilité de l’impression de gels protéiques 

La répétabilité en matière d’impression de gels de gélatine a été évaluée par une mesure de la 

fermeté de ces gels. Pour cela, cinq cylindres de gels de gélatine ont été imprimés à un débit de  

0,42 mL.min-1. La gélatine utilisée (type A et indice Bloom 200 ; 13,78 % d'humidité) provenait de peau 

de porc (Caldic Ingredients, Rognac, France). La teneur en eau du gel a été fixée à 3 kgeau/kgMS (soit 

pour un volume d'environ 20 mL, 5 g de gélatine en poudre et 16,56 g d'eau ultra-pure). Le mélange a 

été placé à 50 °C, sous agitation, jusqu'à dissolution complète. Le gel a ensuite été versé dans la 

seringue du système de dosage Precifluid® et maintenu à 50 °C par le collier chauffant jusqu'à 

l'extrusion. Les gels ont été imprimés en 3D sous la forme de cylindres de 20 mm de diamètre et  

10 mm de hauteur, à partir d'un fichier au format « stl » converti en G-Code via le logiciel Repetier-

Host contenant le trancheur CuraEngine. 

La texture du produit imprimé étant une propriété fondamentale pour le futur aliment, il était 

nécessaire de s'assurer de la répétabilité de l’impression en termes d'homogénéité des couches 

déposées et du remplissage interne. Pour cela, des mesures mécaniques ont été effectuées à l'aide 

d'un texturomètre (EZ-Test LX, Shimadzu, Noisiel, France). Selon Schreuders, Schlangen, 
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Kyriakopoulou, Boom & van der Goot (2021), les techniques instrumentales fournissent des 

informations objectives sur différentes variables structurelles et peuvent donc être utilisées pour 

caractériser la structure des produits carnés. La méthode choisie pour cette étude a été l'analyse du 

profil de texture (TPA), réalisée avec les conditions suivantes : un diamètre d'échantillon de 20 mm, 

un diamètre de sonde de compression de 50 mm, une détection de surface fixée à 0,5 N, une vitesse 

de déplacement de 20 mm.min-1 et une double compression à 50 % de la hauteur de l'échantillon. 

Seules les valeurs de fermeté correspondant à la force maximale mesurée à chaque compression ont 

été exploitées. Avant les mesures, les échantillons de gel étaient conditionnés à 4 °C pendant 12 h de 

façon à obtenir une gélification optimale, puis placés à température ambiante 2 h avant la mesure. 

La Figure 1.34 montre les courbes de double compression obtenues pour les cinq gels testés. 

Pour faciliter la visualisation, chaque courbe a été décalée de la précédente de 3 s le long de l'axe des 

abscisses. Les moyennes (± SEM) des valeurs maximales de chaque pic ont été calculées et sont 

indiquées sur le graphique sous forme de lignes horizontales. Cette figure révèle une bonne 

répétabilité des mesures, avec 4 répétitions sur 5 se situant à ± 1 SEM et toutes les répétitions se 

situant à ± 2 SEM. 

 

 

Figure 1.34. Evaluation de la fermeté de 5 gels de gélatine imprimés, à l'aide du test de Texture Profile Analysis (TPA). La 
ligne horizontale (en noir) représente la moyenne des forces maximales pour les 5 échantillons et, pour les deux 
compressions successives. Les SEM sont représentés par les lignes horizontales gris clair et gris foncé. 



Chapitre 1 : Imprimante 3D alimentaire 

124  

1.3.3.1.4. Effet du gradient thermique lié au plateau d’impression sur l’impression 

de gels protéiques 

Afin d’évaluer l'importance de la régulation froide du plateau d'impression sur la qualité des gels 

protéiques imprimés, des essais ont été réalisés à 10 et 24 °C (température ambiante). La température 

de 10 °C a été déterminée expérimentalement lors de tests préliminaires et identifiée comme la mieux 

adaptée à l'impression de ce type de gel. En effet, en dessous de cette température, les gels se 

solidifient trop rapidement et le dépôt des couches se fait de manière irrégulière. Au-dessus de cette 

valeur, la gélification est insuffisante et le gel s'écoule sans se conformer à la géométrie programmée. 

La Figure 1.35 montre l'effet de la température du plateau d'impression sur la forme finale de l'objet 

imprimé. À 10 °C, la forme était plus régulière, tandis qu'à 24 °C, la forme imprimée n'était cylindrique 

qu'à sa base et formait ensuite un dôme. A noter que les objets imprimés avaient délibérément une 

hauteur de 5 mm pour éviter l'effet du gradient thermique. 

 

 

Figure 1.35. Effet de la température du plateau d’impression (10 et 24 °C) sur la géométrie de cylindres de gel de gélatine 
de 20 mm de diamètre et de 5 mm de hauteur. 

 

Les différents essais ont révélé une hétérogénéité dans la géométrie des gels imprimés sur l'axe 

z. Ceci a été initialement attribué à un problème de paramétrage lors de l'I3D, notamment en lien avec 

le débit d'extrusion. Cependant, des observations au stéréo-microscope (Figure 1.36a) ont révélé un 

lien probable entre la forme de l'objet et la présence d'un gradient de température au sein même de 

celui-ci. La Figure 1.36a montre une régularité des couches déposées jusqu’à une hauteur d’environ  

4 mm. A partir de 4 mm, une courbure est observée, déformant la partie supérieure de l'objet (dôme 

visible sur la Figure 1.35). Ce phénomène peut être attribué à un défaut de refroidissement qui 

entraîne l’apparition d’un gradient de température au sein des couches de gels. Au-delà de 4 mm, la 

couche n est trop chaude pour permettre un dépôt satisfaisant de la couche n+1. Ce problème avait 

été envisagé lors de la conception du dispositif, sans qu'il soit alors possible de prévoir la hauteur du 
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gradient thermique. Ce constat justifie d'ailleurs la mise en place d'un second système de contrôle de 

la température pour compenser l'élévation de température au sein de l'échantillon, qui joue le rôle 

d'isolant thermique par rapport à la surface d'impression. Au passage, la Figure 1.36b montre que 

l'épaisseur des couches déposées est parfaitement conforme à la valeur demandée dans le trancheur 

(200 µm). En effet, l’épaisseur de 3 couches mesurée avec un stéréo-microscope était égale à  

603,93 µm, soit 201,31 µm, en moyenne, par couche. 

 

 

Figure 1.36. Visualisation de l’effet du gradient thermique lié au plateau d’impression sur la géométrie des gels de gélatine 
imprimés : A – Déformation de la structure en partie haute du gel dû à un défaut de refroidissement ; B – 
Contrôle de l’épaisseur des couches déposées. La géométrie des gels imprimés en 3D a été vérifiée à l'aide d'un 
stéréo-microscope (Tableau 1.1) équipé d'une caméra numérique couleur de 5,9 M pixels. 

 

La répétabilité de l’impression des gels a pu également être vérifiée au moyen de pesées. Pour 

les 5 échantillons imprimés dans les mêmes conditions, la masse moyenne était de 1,944 g ± 0,035, 

soit une variation de ± 1,79% de la masse totale de l'échantillon. Cette mesure nous renseigne sur le 

fait que le taux de remplissage est constant d’un échantillon à l’autre et confirme que la purge 

programmée avant l'étape d'impression est efficace et nécessaire pour limiter le nombre de bulles 

d'air potentielles. 

 

1.3.4. Amélioration du système de refroidissement en cours d’impression 
 

Comme indiqué précédemment (cf. 1.3.3.1.4), le refroidissement provenant du plateau 

d’impression ne suffit pas à assurer une géométrie correcte du gel imprimé, au-delà de 4 mm de 

hauteur. Un second dispositif de refroidissement, complémentaire au plateau, consistant à diriger un 

jet d’air comprimé, à température ambiante, en direction du gel en cours d’impression, a donc été 

développé. Un détendeur a dû être installé en amont du dispositif pour réguler la pression d’entrée, 
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fixée entre 0,2 et 0,4 MPa. Ce dispositif a été fabriqué par I3D polymère, son principe est détaillé sur 

la Figure 1.37. 

 

 

Figure 1.37. Schéma de principe du système de refroidissement additionnel par air comprimé, installé pour permettre au 
produit imprimé de conserver sa forme, au fur et à mesure de l’impression. 

 

Ce dispositif a été intégré à la tête d’impression de l’imprimante, de façon que ses mouvements 

soient coordonnés avec ceux de la buse d’extrusion (Figure 1.38). Pour s’adapter aux différentes 

géométries imprimables, les buses intégrées au dispositif sont orientables. 

 

 

Figure 1.38. Intégration du dispositif de refroidissement additionnel par air comprimé à la tête d’impression du second 
prototype d’imprimante 3D alimentaire développé au laboratoire. 

 

Comme visible sur la Figure 1.39, combiner le jet d’air comprimé avec le plateau refroidissant a 

un impact positif sur la géométrie des gels de gélatine, avec des surfaces plus planes et des angles plus 

vifs. Cependant, le fait d’utiliser de l’air comprimé entraîne une modification de l’aspect des gels, qui 
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deviennent plus rugueux et plus opaques, ce qui peut être dû à l’incorporation de bulles d’air. 

 

Figure 1.39. Images des gels de gélatine imprimés et refroidis : A – seulement, par le plateau d’impression ; et B - en 
associant avec un jet d’air comprimé à 0,4 MPa. 

 

Afin de vérifier un éventuel impact du jet d’air sur la texture des gels de gélatine, des mesures 

de fermeté ont été réalisées au texturomètre, dans les conditions suivantes : vitesse de  

20 mm.min-1 ; sonde de diamètre 50 mm ; échantillon de diamètre 20 mm et de hauteur 7 mm. Pour 

ces analyses, trois nouveaux lots de 3 échantillons ont été imprimés, selon les conditions suivantes : 

aucun refroidissement par jet d’air (lot 1) ; utilisation d’un jet d’air à 0,2 MPa (lot 2) ; et utilisation d’un 

jet d’air à 0,4 MPa (lot 3). Les résultats (non présentés ici) indiquent que les masses des échantillons 

ne sont pas significativement différentes entre les 3 lots, même si les échantillons du lot 1, non 

refroidis par jet d’air, présentaient une fermeté moyenne supérieure (64,8 N ± 3,6) à celle des 

échantillons du lot 3 (55,3 N ± 4,2), refroidis au moyen d’un jet d’air à 0,4 MPa. Cette tendance 

observée peut s’expliquer par le fait qu’une pression de 0,4 MPa doit provoquer l’incorporation de 

bulles d’air dans le gel, modifiant ainsi l’aspect visuel, mais aussi sa texture. 

L’utilisation d’un système de refroidissement associant le plateau d’impression et un jet d’air 

comprimé additionnel est donc envisageable pour permettre d’imprimer des gels de gélatine texturés 

de hauteur supérieure à 4 mm. 

 

1.3.5. Faisabilité d’un système de post-traitement in situ par convection à 
air chaud 

 

Le post-traitement par air chaud n’est pas destiné à être appliqué à des gels de gélatine, qui ne 

supporteraient évidemment pas une élévation brutale de la température, mais à étendre le 

fonctionnement de l’imprimante en vue d’une application à d’autres aliments carnés.  

Comme nous l’avons vu dans le Chapitre 0, la question du post-traitement in situ d’aliments 
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imprimés n’est pas encore tranchée. Le fait de cuire un aliment directement dans l’imprimante pose 

de nombreux problèmes techniques, surtout si cette cuisson se fait conjointement à l’impression et, 

non en fin de procédé. Bien que plus compliquée à mettre en œuvre, la cuisson couche par couche 

permettrait pourtant d’atteindre une température à cœur de l’aliment optimale, sans devoir 

surchauffer les faces externes. Pour qu’un système de post-traitement soit considéré comme utilisable 

et efficace, il doit permettre : (1) de détruire les germes pathogènes potentiellement présents ; (2) de 

fortement limiter, voire inhiber, la formation de composés néoformés, tels que les amines 

aromatiques hétérocycliques qui apparaissent dès 150 °C (Kondjoyan et al., 2010) ; (3) de préserver 

les qualités nutritionnelles, notamment les vitamines présentes (Kondjoyan, Portanguen, Duchène, 

Mirade & Gandemer, 2018) et, (4) de conserver une texture adaptée aux capacités masticatoires des 

différentes populations cibles, comme, par exemple, les personnes âgées. 

Comme mentionné dans le Chapitre 0, plusieurs modes de cuisson ont été étudiés dans la 

littérature. La cuisson radiative par laser semble la plus prometteuse et la plus adaptée aux dimensions 

d’un aliment imprimé. Cependant, son application est complexe, notamment en termes de pilotage 

par rapport à l’imprimante. Cette solution est néanmoins en cours de développement, en parallèle de 

la fin de ce travail de thèse (résultats non présentés). Pour l’heure, une approche plus simple, par 

convection à air chaud, a été conçue, afin d’en évaluer la pertinence. Un tel système nécessite de 

produire de l’air chaud. Cela peut être fait soit au moyen d’un générateur externe à l’imprimante, ce 

qui implique ensuite d’amener le fluide chaud au niveau de l’aliment, fluide qui aura tendance 

inévitablement à se refroidir, soit au moyen d’un système ad hoc placé au plus près de la tête 

d’impression. C’est cette seconde solution qui a été choisie et qui s’est traduite par la conception d’un 

échangeur de chaleur en cuivre destiné à être directement intégré à proximité de la tête d’impression 

de l’imprimante. Les échanges thermiques au sein du dispositif vont dépendre de la puissance des 

résistances, des dimensions du tube et du type d’écoulement (vitesse et turbulence du flux d’air et 

différence de pression entre l’entrée et la sortie). 

Cet échangeur a été conçu en une seule pièce et a été imprimé en cuivre avec l’imprimante 3D 

de DeskTop Metal™. Il se présente sous la forme d’un bloc contenant : 

- Une entrée et une sortie d’air taraudées (pas métrique M6) ; 

- Un conduit en forme de spirale, relié aux entrée/sortie, de 3,9 m de long, permettant l’échange 

thermique entre le bloc en cuivre chaud et l’air tout au long du conduit ; 

4 emplacements pour placer des résistances chauffantes de 150 W (Cartridge heater, RS 

Components, France). 
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La Figure 1.40 présente une vue générale du dispositif. 

 

 

Figure 1.40. Vues détaillées de l’échangeur thermique conçu pour chauffer l’air en vue de procéder à une cuisson de 
l’aliment en cours d’impression : A – Vue générale de la modélisation CAO ; B – Vue selon une coupe transversale 
de l’échangeur ; C – Vue selon une coupe longitudinale de l’échangeur : D – Vue modélisée de la spirale interne 
dans laquelle l’air circule ; E – Vue extérieure du système en cuivre après impression ;  
F – Installation du dispositif pour la mesure des températures et des vitesses d’air (isolant retiré pour la prise 
de la photographie). 

 

La conception de l’échangeur a dû tenir compte des contraintes liées à l’impression des métaux 

(épaisseur minimale de paroi de 1 mm et diamètre interne de l’ordre de 2-3 mm), mais aussi et surtout, 

au fait qu’il ne devait pas y avoir de supports de fabrication dans la spirale, car il était impossible de 

les retirer par la suite. Cette spirale a donc été conçue avec une section en forme de losange  

(Figure 1.40d et Figure 1.41a), de façon à avoir une structure autoportante. L’impression s’est faite 

verticalement et les seuls supports nécessaires ont été ceux destinés aux perçages pour les résistances 

chauffantes (Figure 1.40be). Le principe de l’I3D est de dessiner un motif de remplissage interne afin 

d’alléger les pièces. Ce motif va, néanmoins, limiter les transferts thermiques par la présence d’air. 

Dans le cas de notre échangeur, il a donc fallu augmenter les épaisseurs de paroi au niveau des 

perçages au contact des résistances chauffantes pour favoriser ces transferts (Figure 1.41b).  
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Figure 1.41. A – Modélisation de la section autoportante de la spirale interne de l’échangeur. B – Motif de remplissage 
interne et épaisseur de paroi du bloc de cuivre. 

 

Le dispositif de chauffage a été alimenté par le réseau d’air comprimé à 0,8 MPa ; un détendeur 

a été placé en amont de l’échangeur afin de réguler la pression. En effet, une pression trop élevée 

peut conduire à un décollement des couches imprimées. La température de l’échangeur a été régulée 

par un algorithme de type PID (résistances chauffantes) et, la température de l’air en sortie de 

l’échangeur est directement liée à la pression d’air comprimé à l’entrée, comme le montre le  

Tableau 1.3. 

 

Tableau 1.3. Effet de la pression d’air et de la température de régulation des résistances chauffantes sur la température 
d’air à 30 mm de la sortie de l’échangeur. Les valeurs des températures et des vitesses indiquées 
correspondent à des valeurs moyennes obtenues après une stabilisation de 600 s. 

 P=0,04 Mpa P=0,10 Mpa P=0,16 Mpa P=0,20 Mpa 

T° régulation 

(°C) 
T° air (°C) 

V 

(m.s-1) 
T° air (°C) 

V 

(m.s-1) 
T° air (°C) 

V 

(m.s-1) 
T° air (°C) 

V 

(m.s-1) 

80 34,0 1,64 35,8 3,48 35,8 4,53 34,7 5,45 

100 38,2 1,97 39,5 3,42 39,5 4,56 38,4 5,40 

120 41,7 1,64 43,5 3,27 43,8 4,94 42,5 5,25 

140 45,4 1,44 46,9 3,07 47,2 4,96 46,2 4,60 

200 55,0 1,33 54,5 2,84 54,6 3,96 53,2 4,83 

 

Ce tableau indique que, même pour une température de régulation de 200 °C, la température 

d’air est relativement faible à 30 mm de la sortie de l’échangeur, quelle que soit la pression d’entrée ; 

le rendement énergétique est donc médiocre. Néanmoins, ces températures pourraient être 
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compatibles avec une cuisson « basse température », mais pour des pas de temps difficilement 

compatibles avec un procédé d’I3D, mais surtout, trop faibles pour se prémunir du risque 

microbiologique. De plus, la température la plus élevée (55 °C) a été obtenue avec un niveau de 

pression bas, qui ne permet pas une focalisation efficace du flux d’air. En effet, la buse doit être placée 

très proche de l’aliment (< 30 mm) et un risque de surcuisson est alors possible sur les faces externe 

et interne des couches inférieures. Un autre élément rend l’intégration de l’échangeur délicate au 

niveau de la tête d’impression : sa masse de 1,1 kg qui a tendance à déstabiliser les rails de guidage de 

la tête et à provoquer une inertie dans les mouvements lors des phases d’arrêt ou de changement de 

direction. Pour toutes ces raisons, il semble difficile de retenir la solution du chauffage par convection 

à air chaud comme méthode de post-traitement efficace in situ des aliments imprimés. La cuisson 

radiative par laser, actuellement développée et en phase de test au laboratoire, est prometteuse et 

conduira probablement à une solution robuste, parfaitement intégrable à la tête d’impression de 

l’imprimante. 
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SYNTHESE DU CHAPITRE 1 

Les travaux présentés dans ce chapitre ont permis :  

- De développer un prototype d’imprimante 3D alimentaire capable d’imprimer des gels 

protéiques d’origine animale ; 

- De développer des dispositifs de refroidissement pour faciliter la gélification des matrices 

utilisées et conduire à des aliments de hauteur suffisante ; 

- D’évaluer le potentiel de moyens de post-traitement ; 

- De valider le prototype développé, en termes de fiabilité du paramétrage et de répétabilité de 

l’impression ; 

- Et enfin, d’améliorer la structuration de gels protéiques sans avoir besoin de recourir à des 

additifs texturants (Figure 1.42). 

 

 

Figure 1.42. Evolution de la qualité d’impression de gels de gélatine en fonction des développements techniques améliorant 
la phase de refroidissement lors de l’impression : 0 – sans refroidissement ; 1 – refroidissement uniquement par 
le plateau d’impression ; 2 – couplage du refroidissement par le plateau et par le jet d’air comprimé. 

 

La texturation de matrices protéiques est possible en maîtrisant les paramètres mécaniques. 

Toutefois, pour certaines formulations complexes, un couplage de la texturation mécanique avec les 

propriétés intrinsèques des produits peut s’avérer nécessaire. Le Chapitre 2 va s’attacher à évaluer la 

faisabilité d’assurer un complément de texturation par l’ajout d’un ingrédient dans une matrice 

protéique : la réaction de glycation. 
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Chapitre 2 : 

La glycation, une alternative pour la 

texturation d’aliments fonctionnels ? 

- 

Etude des mécanismes sur un milieu modèle à 

base de gélatine  
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Un des objectifs de cette thèse est d'évaluer les avantages et les inconvénients du couplage de 

deux approches dans la texturation d’un aliment carné destiné à des personnes souffrant d'une 

déficience masticatoire : la réaction de glycation et l’I3D alimentaire. Cette association constituant un 

concept nouveau que nous avons appelé Glyc3D (Figure 2.1). 

 

 

Figure 2.1. Concept « Glyc 3D » : couplage entre la réaction de glycation et l’I3D alimentaire pour la texturation d’un 
aliment carné imprimé. 

 

La réaction de glycation permet d’améliorer les propriétés fonctionnelles des aliments 

(Nooshkam et al., 2020 ; Wang et al., 2022). Un milieu modèle à base de protéines animales, i.e. la 

gélatine, a été choisi pour déterminer les conditions réactionnelles optimales de la glycation et, pour 

en évaluer les effets sur la texture des aliments. Bien qu’encourageants en matière de texturation des 

gels de gélatine, les premiers résultats obtenus ont aussi mis en évidence une variabilité de la matière 

première, rendant délicate la transposition des conditions opératoires entre des lots de gélatine 

différents. Ce chapitre est construit à partir d’expériences préliminaires qui ont permis de poser les 

bases de la glycation dans un gel de gélatine, ainsi que sur trois articles, qui concernent la réaction de 

glycation en tant que méthode de texturation complémentaire pour des aliments imprimés en 3D.  
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Un article de synthèse9 a permis de réaliser un état de l’art concernant l’utilisation de la réaction de 

glycation dans les aliments, puis deux articles10,11 de recherche ont apporté des éléments de 

compréhension quant aux mécanismes impliqués, lors de la glycation, au sein de gels de gélatine. 

2.1. Etat de l’art sur la réaction de glycation 

2.1.1. Les mécanismes et paramètres de la réaction de glycation 
 

La glycation peut avoir lieu in vivo ou in vitro. Contrairement à la glycosylation, la glycation est 

une réaction non enzymatique qui forme des liaisons covalentes entre les groupes carbonyles 

(aldéhyde ou cétone) des oses simples et les groupes amines ou hydroxyles des acides aminés des 

protéines. La Figure 2.2 présente la réaction de glycation de manière simplifiée, tandis que les  

Figure 2.3 et Figure 2.4 montent les mécanismes réactionnels de façon plus détaillée (Martinez-

Alvarenga et al., 2014 ; Sun et al., 2021). Lorsque la glycation se produit sur un groupe aminé d'un 

acide aminé, on parle de N-glycation, et lorsqu'elle se produit sur un groupe hydroxyle, on parle de  

O-glycation (Sun et al., 2021). En théorie, tous les glucides réducteurs sont réactifs à la glycation, mais 

le degré de réactivité dépend principalement de trois facteurs : 1) l'équilibre entre les formes cycliques 

et acycliques, 2) la taille moléculaire du glucide, et 3) l'état de charge négative. Une augmentation des 

deux derniers facteurs réduit l'ampleur de la glycation. C'est pourquoi un pentose tel que le ribose est 

plus réactif qu'un hexose tel que le fructose, qui à son tour est plus réactif qu'un autre hexose tel que 

le glucose (Taghavi, Habibi-Rezaei, Amani, Saboury & Moosavi-Movahedi, 2017). La N-glycation est la 

plus référencée dans la littérature, elle se décompose en plusieurs étapes. Comme le montre la  

Figure 2.2, l'étape initiale conduisant à la formation d'une base de Schiff est réversible, mais après la 

formation d'une liaison cétoamine, lors de l'étape de réarrangement d'Amadori, la réaction devient 

irréversible. 

 

                                                      
9 Portanguen, S., Meurillon, M., Duconseille, A., Drancourt, N., Peyron, M.A., Sicard, J., Dumoulin, C., Théron, L., Tournayre, 
P., Astruc, T. & Mirade, P.-S. Using the glycation reaction to texturize 3D printed foods for people with oral declines: a 
review. (En cours de révision dans la revue Food Research International). 
10 Portanguen, S., Dumoulin, C, Duconseille, A., Meurillon, M., Sicard, J., Théron, L., Chambon, C., Sayd, T., Mirade, P.S. & 
Astruc, T. Impact of water content and Bloom index on gelatin glycation. Food Hydrocolloids, 145, 109096. DOI : 
10.1016/j.foodhyd.2023.109096 (cf. Annexe V 7). 
11 Portanguen, S., Dumoulin, C., Duconseille, A., Meurillon, M., Mirade, P.S. & Astruc, T. Effects of the glycation reaction on 
the chemical structure of gelatin gels - Application to the design of functional foods by 3D printing. En cours de rédaction. 

https://doi.org/10.1016/j.foodhyd.2023.109096
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Figure 2.2. Schéma simplifié de la réaction de glycation. A noter que la glycation est également étudiée dans le domaine 
médical car impliquée dans des pathologies telles que le diabète ou plus généralement dans le vieillissement 
cellulaire (Jaisson, Desmons, Gorisse & Gillery, 2017). Les « Advanced Glycation End Products » (AGEs) formés 
lors de la glycation sont délétères pour la santé, qu'ils soient d’origine alimentaire ou formés dans l'organisme. 
Les AGEs générés lors des étapes avancées de la réaction peuvent se cumuler avec ceux formés in vivo (Birlouez-
Aragon, Morales, Fogliano & Pain, 2010 ; Ramasamy, Yan & Schmidt, 2011). Il est donc important d'accorder 
une attention particulière à ces composés, notamment en évaluant leur présence dans les aliments (Feng et al., 
2021). 

 

Lors de cette première étape, la fonction carbonyle de l’ose vient réagir avec une fonction amine 

des acides aminés constituant la protéine. En général, il s’agit des fonctions amines des résidus Lysines 

et Arginines ou encore de la fonction N-terminale de la protéine. Cette réaction va entrainer la 

formation réversible de glycosylamine N-substituée, appelée également base de Schiff, tout en 

relarguant une molécule d’eau. En raison de l’instabilité de sa liaison aldimine, l’ose peut facilement 

être relâché, mais il arrive également que la base de Schiff subisse un réarrangement complexe et 

irréversible appelé réarrangement d’Amadori. Le produit d’Amadori ainsi formé est stable et va 

ensuite pouvoir emprunter trois voies différentes en fonction du pH (Figure 2.3).  

A pH inférieur ou égal à 7, on observe la formation de furfural ou d’hydroxymethylfurfural (HMF) 

alors qu’à un pH supérieur, le produit d’Amadori peut, soit se dégrader en diverses réductones, soit 

en une variété de produits de fission comme l’acétol ou le pyruvaldéhyde. Ces composés sont très 

réactifs et peuvent entraîner des réactions en chaîne indésirables, provoquant la formation de 

produits dont il est important de se préoccuper. En effet, les produits terminaux de glycation ou AGEs 

sont connus pour faire partie des substances CMR (Cancérogène, Mutagène, Reprotoxique) ou ayant 
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des effets vasculaires, rétiniens et cérébraux (maladie d’Alzheimer) délétères (Académie d’Agriculture 

de France, 2020). La phase tardive est ainsi caractérisée par de nombreuses réactions mettant en 

œuvre divers mécanismes réactionnels tels que des oxydations, cyclisations, déshydratations, rétro-

aldolisations, isomérisations, etc., entrainant la formation de produits peu caractérisés à ce jour  

(Liu, Ru & Ding, 2012).  

Les AGEs apparaissent donc à des stades ultérieurs du fait de réactions de clivage ou de 

cyclisation et, sont considérés comme des facteurs associés au vieillissement en raison de leur 

synthèse endogène (augmentation du stress oxydatif, perturbation endocrinienne, etc.) 

(Ravichandran et al., 2019), mais ils sont également apportés par l'alimentation (Wei, Liu & Sun, 2018). 

Les conditions de formation des AGEs et leurs conséquences sont discutées dans la section 2.1.3. Dans 

la littérature, la formation des AGEs est toujours décrite dans la réaction de N-glycation, mais à cause 

du manque de description, il est pour l’heure impossible de dire si la O-glycation peut conduire à la 

formation de ces composés. 
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Figure 2.3. Schéma de la réaction de N-glycation (D’après Portanguen et al., en cours de révision). 
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Figure 2.4. Schéma de la réaction de O-glycation (D’après Portanguen et al., en cours de révision). 

 
De nombreux paramètres influencent la réaction de glycation dans les aliments : la température 

et le temps de la réaction, le pH, le type de tampon utilisé, l'activité de l'eau, la présence de métaux 

activateurs ou inhibiteurs, la présence de certains antioxydants qui limitent la réaction, la 

concentration et la nature des réactifs tels que les glucides et les acides aminés (Kutzli, Weiss & Gibis, 

2021), ainsi que le nombre, la position et la nature des groupes aminés impliqués et, donc la matrice 

utilisée. Taghavi et al. (2017) rapportent que la formation de liaisons covalentes entre les glucides et 

les fonctions amines libres des résidus Lysine et Arginine modifie le microenvironnement de ces cibles. 

Cela conduit à un dépliement partiel du polypeptide et augmente ainsi le nombre de groupes amines 

disponibles pour la réaction. Cela favorise donc la formation de liaisons transversales intra- et 

intermoléculaires dans les protéines et peut influencer la structure et donc modifier la texture de la 

matrice alimentaire. 

Le taux de réactivité augmente avec l'augmentation de la température et du temps de réaction 

jusqu'à ce qu'un seuil soit atteint, après quoi, le taux de réactivité diminue avec l'augmentation de la 

température. Dans la phase initiale, l’augmentation de température provoque un changement de 

conformation des protéines et des glucides, ce qui favorise la formation de liaisons. La seconde phase 

se caractérise par l'agrégation des protéines avec pour conséquence une diminution de l'accessibilité 

des acides aminés vis-à-vis des glucides, ce qui diminue le taux de réactivité (Kutzli et al., 2021). 

Le pH a aussi un impact sur l'état de protonation des réactifs. Ainsi, l'influence du pH sur la 

réaction dépend de la valeur du pKa du groupe amine. En général, dans des conditions basiques, le 

groupe amine n'est pas protoné et, les glucides ont tendance à se linéariser, ce qui favorise la réaction 

de glycation (le pourcentage de formes ouvertes augmente avec le pH et en fonction du type de sucre. 

Le ribose y est d’ailleurs particulièrement sensible, notamment par rapport au glucose). Le type de 

tampon influence également la réaction : un tampon phosphate améliore la réaction par rapport à un 
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tampon citrate. En milieu faiblement tamponné, le pH évolue en cours de réaction. Ceci a été montré 

par Ajandouz, Tchiakpe, Dalle Ore, Benjiba & Puigserver (2001), dans un milieu contenant du fructose 

et de la Lysine (ceci est en accord avec nos résultats, présentés en section 2.3.1.3). La gamme de pH 

testée allait de 4 à 12 et les résultats montrent un effet majeur à partir de pH 8, avec un maximum à 

pH 10. Le milieu réactionnel a tendance à s’acidifier en raison du relargage de protons (H+) par les 

Lysines glyquées. Etant donné que la libération de protons est d’autant plus forte que le pH est 

basique, il est nécessaire de tamponner correctement le milieu initial pour assurer une vitesse 

réactionnelle constante et élevée.  

Le Tableau 2.1 indique les paramètres expérimentaux les plus couramment utilisés dans la 

littérature pour la réaction de glycation. A noter que les gammes de température et de temps de 

réaction sont très larges, car elles sont interdépendantes (une glycation à 130 °C est possible et 

efficace, à condition que le temps de réaction soit très court et inversement). Il est difficile de donner 

une fourchette des concentrations en ribose fréquemment utilisées, car celles-ci dépendent fortement 

du contexte de l’expérience et de la matrice utilisée. 

 

Tableau 2.1. Paramètres expérimentaux communément appliqués pour la réaction de glycation. 

Paramètres expérimentaux Gamme Références 
Température (°C) 50 – 130 Stevenson et al., 2020 

Durée 0,25 h - plusieurs jours Ajandouz et al., 2001 
pH 8 - 12 Etxabide et al., 2015 

Activité de l’eau 0,5 – 0,8 Liu et al., 2012 
 

L'activité de l'eau (aw) joue également un rôle important dans la réactivité de la matrice (Hrynets, 

Ndagijimana & Betti, 2013). Lorsque la teneur en eau est faible, les réactifs sont plus concentrés, mais 

la mobilité des molécules est réduite, ce qui diminue la vitesse réactionnelle. Lorsque la teneur en eau 

augmente, l'aw augmente dans le même temps que la mobilité et la diffusion des molécules, ce qui 

augmente le taux de réactivité (Hrynets et al., 2013). Les taux de réaction les plus rapides sont atteints 

lorsque l'aw est comprise entre 0,50 et 0,80 (Liu et al., 2012). Lorsque la teneur en eau dépasse ces 

valeurs, les réactifs se diluent et la vitesse de la réaction de glycation diminue. A noter que l’aw des 

produits alimentaires est en général élevée (0,95 à 0,99 pour les produits carnés et la viande fraîche 

(Fennema & Carpenter, 1984), quand celle de gels de gélatine peut atteindre 0,99 (Lebert, Nicolas, 

Portanguen & Lebert, 2007), ce paramètre devient donc un facteur limitant de la réaction. Le poids 

moléculaire joue également un rôle dans la réactivité, car les poids moléculaires élevés limitent la 

mobilité moléculaire et les changements de conformation en raison d'un encombrement stérique 
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important (Hrynets et al., 2013). 

Dans leur revue de la littérature sur la glycation des protéines végétales, Hrynets et al. (2013) 

indiquent que le paramètre le plus important pour la réaction de glycation est la température, suivie 

de l'humidité relative. Dans l'industrie alimentaire, la méthode habituelle pour obtenir des protéines 

glyquées est le chauffage à sec, suivi d’un stockage des préparations lyophilisées pendant 1 à 3 

semaines (Zhu, Damodaran & Lucey, 2008). Cependant, ces conditions rendent difficile les contrôles 

de la réaction, de la dénaturation des protéines (French, Harper, Kleinholz, Jones & Green-Church, 

2002) et des changements de couleur (Tanaka, Kunisaki & Ishizaki, 1999). En outre, plus le temps de 

réaction est long, plus la présence de composés antinutritionnels augmente (Brands, Alink, van Boekel 

& Jongen, 2000). 

Plusieurs techniques ont récemment été mises en œuvre pour améliorer la réaction de glycation. 

Par exemple, les ultrasons en condition humide, les champs électriques pulsés, l'irradiation ou le 

prétraitement à haute pression peuvent être appliqués aux protéines végétales pour les déplier et 

ainsi augmenter l'accessibilité des groupes réactifs (Hrynets et al., 2013). Koch, Hummel, Schuchmann 

& Emin (2018) ont travaillé sur l'extrusion de protéines de lactosérum visqueuses. Des températures 

élevées (80 à 180 °C) ont permis de favoriser la glycation. L'extrusion a créé des contraintes 

mécaniques et une pression élevée, ce qui a réduit le temps de réaction. Ces résultats peuvent trouver 

une application directe en I3D. L'électrofilage est une technique qui a également un impact sur la 

réaction de glycation. En appliquant cette technique à des protéines de lactosérum et de la 

maltodextrine, Ines Kutzli, Gibis, Baier & Weiss (2018) ont pu créer des fibres. Sous cette forme, la 

maltodextrine et les protéines de lactosérum étaient plus proches les unes des autres et ont pu être 

conjuguées avec un rendement élevé (environ 44 %, contre 5 à 10 % avec les méthodes de chauffage 

à sec). 

Dans tous les cas, un chauffage est nécessaire pour initier ou accélérer la réaction de glycation. 

Cependant, le chauffage peut altérer les molécules de manière irréversible, c'est pourquoi le contrôle 

de ce paramètre dépend des matrices utilisées. Par exemple, l'actomyosine, un complexe protéique 

présent dans la viande, est facilement dénaturé par le chauffage. Chez la daurade, l'actomyosine forme 

des agrégats insolubles à partir de 40 °C et les changements de conformation commencent dès 30 °C 

(Yongsawatdigul & Park, 2003). Liu, Zhao, Yang, Li, Xiong & Xie (2011) ont observé que l'actomyosine 

de porc était plus thermostable que l'actomyosine de poisson, mais Astruc et al. (2012) ont également 

montré que la dénaturation des protéines myofibrillaires commençait dès 40 °C sur une section de 

muscle bovin et qu’elle était initiée dès 20 °C, lorsque la section de muscle était préalablement incubée 
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à 5,5. Ainsi, l'origine de l'actomyosine a un impact sur le choix de la température réactionnelle. Cette 

variabilité des températures de dénaturation des protéines rend difficile l'établissement de 

paramètres réactionnels universels pour la glycation (Hrynets et al., 2013). 

Comme de nombreux paramètres influencent la réaction de glycation et qu'elle conduit à la 

formation de divers produits, il serait intéressant de mesurer la progression de la réaction. Il n'existe 

cependant pas de méthode directe pour la déterminer. Un moyen indirect consiste à mesurer la 

diminution des fonctions libres impliquées dans la réaction, ou à mesurer les produits formés. En effet, 

la liaison des glucides réducteurs aux acides aminés conduit à une diminution du nombre de groupes 

aminés libres, qui peut être mesurée expérimentalement par spectroscopie vibrationnelle (Li, Zhu, 

Xue, Chen, Chen & Wang, 2015). Une augmentation du poids moléculaire des protéines auxquelles les 

glucides se lient est également observée, comme le montrent des analyses SDS-PAGE (Liu et al., 2017 

; Sun, Hayakawa & Iszumori, 2004 ; Wang et al., 2020). Ces formations de nouvelles liaisons covalentes 

peuvent également être suivies indirectement par micro-spectroscopie infrarouge à transformée de 

Fourier (FT-IR). Dans l’étude de Wang et al. (2020), les diminutions progressives de l'absorbance des 

groupes -OH des polysaccharides et des liaisons -NH, induites par la glycation, ont été attribuées à la 

formation de liaisons covalentes entre ces groupes (entre des isolats de protéines d'arachide et de la 

gomme arabique). Cependant, à l'inverse, Wang, Ren, Su & Yang (2018) ont observé par la même 

technique une augmentation de l'absorbance associée aux groupes -OH dans le blanc d’œuf. Ils en ont 

conclu que la liaison des glucides aux protéines augmentait le nombre de groupes hydroxyles, en 

raison de la réaction de condensation des groupes aminés primaires des protéines avec les groupes 

carbonyles des glucides réducteurs qui forment des bases de Schiff, avec la libération d'eau et, avec la 

consommation des groupes aminés. Néanmoins, Bhat & Karim (2014) n'ont pas observé de différences 

entre les spectres infrarouge des gels de gélatine de poisson contenant ou non des glucides. Ces 

résultats montrent que la FT-IR peut être utilisée comme outil pour suivre la réaction de glycation, 

mais que cela n'est pas suffisant pour élucider les mécanismes réactionnels impliqués. 

Dans les matrices alimentaires, des approches rhéologiques ont permis d’établir le lien entre la 

texture et la glycation sans pour autant pouvoir en dégager clairement le mécanisme. Cela rend cette 

réaction difficile à contrôler, mais en même temps intéressante, en raison des nombreuses propriétés 

susceptibles d’être apportées aux matrices alimentaires. 
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2.1.2. L’intérêt d’utiliser la réaction de glycation dans des matrices 
alimentaires 

 

De récentes études ont été menées pour évaluer l'intérêt de la réaction de glycation comme 

méthode d'amélioration des propriétés fonctionnelles des aliments, notamment en termes de 

propriétés organoleptiques et texturales, ou pour l’incorporation de nouveaux ingrédients. Par 

exemple, Wang & Zhang (2023) ont montré que la glycation de la séricine de soie par le xylose 

augmentait la solubilité de la molécule dans l'eau, sa capacité antioxydante et modifiait son odeur 

pour la rendre acceptable pour son incorporation dans des aliments fonctionnels. Pour développer 

des boissons riches en protéines, Schneider, Bu & Ismail (2023) ont pu contrôler la réaction de 

glycation, dans les phases initiales, pour produire un ingrédient à base de protéines de pois et de 

maltodextrine. Le contrôle de la réaction étant assuré, d’après ces auteurs, par une maîtrise des 

conditions opératoires (température, humidité relative, etc.) et par des changements modérés de 

couleur. L'amélioration de la solubilité de ces protéines par la glycation a permis d'obtenir une 

digestibilité in vitro de 100 %. Dans une approche inverse, le devenir gastro-intestinal des composés 

glyqués a été étudié par Zhang, Chen, Panda & Benjamin (2023), qui a montré que les conjugués 

obtenus à partir d'isolat de protéines de lactosérum et de stachyose présentaient une structure 

réticulée caractéristique induisant une résistance aux enzymes digestives telles que la pepsine et la 

trypsine. Cette modulation de la digestibilité des protéines et des glucides permet d'utiliser ces 

conjugués comme ingrédients fonctionnels pour contrôler la libération de composés actifs dans le tube 

digestif. 

Des travaux récents ont combiné la glycation avec des procédés. Chen et al. (2022) ont 

notamment montré que les ultrasons accéléraient la glycation entre les protéines de riz et le dextrane. 

La structure secondaire des protéines a été affectée, avec une diminution de 10,0 % de la quantité de 

feuillets-β et une augmentation de 10,6 % de la quantité de pelotes statistiques. La solubilité ainsi que 

les propriétés moussantes et émulsifiantes des conjugués obtenus ont été augmentées. Pour Cui et al. 

(2023), les ultrasons ont amélioré le greffage du dextrane sur l’albumine de sérum bovin et la caséine. 

La structure secondaire a également été affectée et, la solubilité et la stabilité thermique, ainsi que les 

propriétés moussantes et émulsifiantes, ont été améliorées. Le couplage d'un procédé comme les 

ultrasons avec la glycation a donc été bénéfique et les conjugués obtenus permettent d'envisager la 

conception de nouveaux vecteurs destinés à protéger des molécules de l'oxydation. 

Dans le cas de collagène hydrolysé de peau de carpe, la glycation induite par la glucosamine peut 
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créer des peptides réactifs qui ont un effet de renforcement du goût salé (Yu et al., 2022). Cette 

découverte suggère que la glycation pourrait contribuer à réduire les apports en sel dans 

l'alimentation (Sun et al., 2004).  

La glycation peut également modifier les propriétés fonctionnelles des protéines, telles que la 

stabilité à la chaleur, la solubilité, les propriétés émulsifiantes, moussantes et texturales (Nooshkam 

et al., 2020 ; Oliver, Melton & Stanley, 2006). L'augmentation de la solubilité des protéines après la 

réaction de glycation s'explique par une augmentation modérée de la charge négative des protéines 

apportée par les groupes hydroxyles des glucides. Il en résulte un changement dans l'équilibre entre 

l'hydrophilie et l'hydrophobie des protéines, ce qui modifie leur degré de solubilité. L'augmentation 

de la solubilité des protéines après la glycation a été confirmée par Liu et al. (2012) et Katayama, Shima 

& Saeki (2002), qui ont constaté que les protéines myofibrillaires de poulet et de coquille Saint-Jacques 

avaient un taux de solubilité plus élevé après la réaction.  

La réaction de glycation peut également favoriser des activités antimicrobiennes et 

antioxydantes dans les aliments (Nooshkam et al., 2020 ; Oliver et al., 2006). Par exemple, Liu, Wang, 

Zhang, Wang & Kong (2019) ont constaté que la nitroso-hémoglobine glyquée, préparée à partir de 

cellules sanguines porcines, réduisait les résidus de nitrite et inhibait l'oxydation des lipides et la 

croissance des Enterobacteriaceae dans les saucisses, démontrant ainsi le potentiel de l'utilisation de 

la réaction de glycation pour produire des substituts au nitrite de sodium dans les produits à base de 

viande (Liu et al., 2019). Il a également été observé que les produits de la glycation dérivés de  

galacto-oligosaccharides amélioraient la stabilité physico-chimique, inhibaient l'allergénicité et 

prévenaient les maladies coliques (Liang et al., 2022).  

Bien que ces derniers résultats nécessitent des études complémentaires pour confirmer et 

mieux comprendre les mécanismes sous-jacents, il est désormais bien établi que les réactions de 

glycation ont un grand potentiel pour les applications en industrie alimentaire, afin d'améliorer la 

fonctionnalité des protéines et des aliments. La glycation peut également entraîner une augmentation 

de la viscosité ou des propriétés viscoélastiques, ce qui peut améliorer la capacité de gélification (Liu 

et al., 2012). La glycation a donc un impact sur les propriétés mécaniques des matrices protéiques, 

mais les résultats sont contradictoires. Certaines études montrent une augmentation de la résistance 

des matrices, tandis que d'autres décrivent le contraire. Pour Li et al. (2015), des films obtenus à partir 

d'isolats de protéines d'arachide et de gomme arabique présentent des valeurs de résistance à la 

traction plus élevées que les films non-glyqués (1,76 MPa vs. 0,77 MPa, respectivement). Ce résultat 

est en accord avec celui de Liu et al. (2017), obtenu sur un film protéique formulé à partir du même 
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substrat. Une augmentation de la résistance à la traction avec l'augmentation de la concentration en 

xylose avait alors été observée. Cette augmentation s’est produite jusqu'à 10 % de xylose et a ensuite 

diminué. Ces résultats ont été confirmés par des observations au microscope électronique à balayage 

(MEB), qui ont révélé une densification progressive de la structure du gel jusqu'à 10 % de xylose. Les 

auteurs ont suggéré que la matrice était probablement saturée en glucides au-delà de cette valeur. 

Dans une autre étude, des gels de gélatine de poisson contenant du ribose ont présenté une résistance 

à l'étirement plus élevée (4 MPa vs. 2,8 MPa) et un pourcentage d'allongement à la rupture plus élevé 

que ceux préparés sans ribose (Bhat & Karim, 2014). Des résultats équivalents ont donc été obtenus 

sur deux matrices différentes : animale et végétale. 

 Matsudomi, Nakano, Soma & Ochi (2002) ont étudié les effets de la glycation sur du blanc d'œuf 

lyophilisé en présence de galactomannanes. Ils ont conclu que, dans leurs conditions réactionnelles, 

les gels glyqués de blanc d'œuf étaient plus fermes que les gels témoins. La fermeté des gels 

augmentait avec l'augmentation du rapport glucides/protéines, de 1:8 à 1:4, mais avait tendance à 

diminuer lorsqu'un rapport seuil était atteint au fur et à mesure que la quantité de glucides augmentait 

(rapports 1:2 à 1:0,5). Et ce, jusqu'à ce que la fermeté des gels soit inférieure à celle des gels témoins 

(rapport 1:0,5). Sun et al. (2004) ont réalisé des tests de compression uniaxiale sur des gels de 

protéines de blanc d'œuf glyqués avec de l'isomalto-oligosaccharide ou du fructo-oligosaccharide et, 

ont observé une augmentation progressive de la fermeté et de l'élasticité des gels obtenus en fonction 

du temps de glycation, jusqu'à 72 h. A 96 h de glycation, une diminution significative de la fermeté et 

de l'élasticité des gels a été observée : -25 % sur la fermeté et -6 % sur l'élasticité avec l'isomalto-

oligosaccharide et -5 % sur la fermeté et -7 % sur l'élasticité avec le fructo-oligosaccharide, 

respectivement. Les mêmes auteurs ont effectué une analyse rhéologique de leur blanc d'œuf glyqué 

avec de l'isomalto-oligosaccharide ou du fructo-oligosaccharide. Pendant la phase de chauffage, les 

valeurs plus élevées du module élastique (G')12 des gels de blanc d'œuf glyqués à partir de 90 °C, par 

rapport aux gels non glyqués, ont été attribuées à une augmentation des interactions hydrophobes 

entre les chaînes de protéines pendant la formation du gel. L'augmentation du module G' pour les gels 

glyqués pendant la phase de refroidissement, qui était toujours plus élevée que celle des gels non-

glyqués, suggère que la structure du gel a continué à se renforcer pendant le refroidissement, en raison 

de la formation de liaisons hydrogène intermoléculaires, qui étaient présentes en plus grand nombre 

que dans les gels non-glyqués. Wang et al. (2020) ont observé les gels glyqués et non-glyqués par MEB 

                                                      
12 Une définition des paramètres rhéologiques est donnée dans le Chapitre 3. 
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et ont montré un réseau plus fin, plus dense et plus uniforme dans les gels glyqués (chauffés à 60 °C 

pendant 72 h) par rapport au gel témoin. Ils ont suggéré que des liaisons covalentes entre les glucides 

et les protéines apparaissaient au cours de la glycation, entraînant une augmentation du poids 

moléculaire des protéines. Sun et al. (2004) et Liu et al. (2017) ont effectué des tests de compression 

uniaxiale sur des gels d'ovalbumine glyqués avec du glucose, du fructose et du psicose. Ils ont 

également constaté que les gels glyqués présentaient des valeurs de contrainte de rupture et de 

résistance plus élevées que les gels non-glyqués. 

Toutes ces études conduites sur les protéines d'arachide, la gélatine de poisson et le blanc d'œuf 

tendent à montrer une augmentation de la force du gel sous l'effet de la glycation, bien qu'une 

diminution de la force du gel soit parfois observée lorsqu'un certain seuil de concentration en glucide 

est atteint. Les auteurs attribuent l'augmentation de la résistance du gel à l'augmentation des 

interactions entre les chaînes de protéines après la glycation. En effet, plusieurs études ont montré 

que la liaison des glucides aux chaînes protéiques avait un impact sur la structure des protéines. Par 

exemple, Wang et al. (2020) ont observé une augmentation des feuillets-β intra- et interchaînes dans 

les protéines du blanc d'œuf et, une diminution des hélices-α après la réaction de glycation. Plusieurs 

auteurs ont émis des hypothèses sur le mécanisme moléculaire de la glycation et son impact sur les 

structures de gel des protéines. Lin et al. (2015) ont suggéré que la glycation augmenterait les 

interactions entre les chaînes de protéines dans l'isolat de protéines d'arachide, en exposant les 

groupes sulfhydryle (-SH) et les chaînes latérales libres hydrophobes des acides aminés. Cette 

hypothèse a été confirmée par Liu et al. (2017) qui ont proposé un modèle explicatif sur l'effet de 

texturation de la glycation. Ces auteurs ont suggéré que la liaison des glucides à la protéine tendrait à 

déplier celle-ci, exposant ainsi le noyau hydrophobe de la protéine où se trouvent les groupes 

sulfhydryles. Ceci conduirait à la formation de liaisons disulfures et à l'établissement d'interactions 

hydrophobes entre les protéines de la matrice de protéines d'arachide, ce qui donnerait une grande 

force au réseau. 

Certaines études ont néanmoins permis d’observer le phénomène inverse après la glycation. Par 

exemple, Zhao, Zhou, Liu, Zhang, Chen & Wu (2016) ont étudié un isolat de protéines de soja glyqué 

avec du glucose et du maltose, traité par ultrasons. Les auteurs ont mesuré une diminution du module 

G' dans les gels après glycation, suggérant que la glycation tend à en affaiblir la structure. Ils ont émis 

l’hypothèse que ce phénomène pourrait être dû à l'effet protecteur des glucides contre la 

dénaturation des protéines de soja, en particulier en fonction de la température, empêchant le gel de 

protéines de soja de devenir plus ferme. Yang et al. (2021) ont travaillé sur la glycation du blanc d'œuf 
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par le D-ribose et ont constaté que les valeurs de fermeté, de cohésion et d'élasticité étaient 

significativement plus faibles pour les gels glyqués que pour les gels non-glyqués : les valeurs de 

fermeté et d'élasticité étaient inférieures de 30 % à celles des gels témoins, même lorsque la 

concentration en ribose augmentait. L'hypothèse proposée pour expliquer ce phénomène est que le 

D-ribose est un bien meilleur agent réducteur que les autres glucides et, qu'il est susceptible de réduire 

les liaisons disulfures présentes dans le gel, affaiblissant ainsi la structure du gel. Une autre hypothèse 

est que la liaison des glucides aux parties hydrophobes des protéines les rendrait plus hydrophiles, 

entraînant une réduction des interactions hydrophobes entre les protéines du réseau. Ces interactions 

jouant un rôle structurel essentiel, leur disparition entraînerait une perte des propriétés de résistance 

mécanique du gel. Les mêmes auteurs ont constaté que la valeur d’adhésion du blanc d'œuf glyqué 

était doublée lorsque la concentration en ribose passait de 20 à 60 mg pour 30 mL de blanc d'œuf. 

Deux mécanismes peuvent expliquer ce phénomène : 1) le ribose peut former des liaisons hydrogène 

avec l'eau présente dans le gel, lui permettant d'être retenue dans la matrice protéique, et 2) la 

formation de liaisons covalentes lors de la glycation permettrait la formation d'un réseau plus fin et 

plus compact qui piégerait les molécules d'eau au sein de la matrice. Les observations au MEB ont 

révélé une structure plus poreuse, granuleuse et hétérogène des gels glyqués par rapport aux gels 

témoins qui possédaient une structure continue beaucoup plus lisse. De plus, la microstructure des 

gels glyqués présentait localement des zones plus compactes, attribuées à la formation d'agrégats 

fibreux. Les hypothèses émises par Yang et al. (2021) vont à l'encontre de l'hypothèse précédente 

formulée par (Liu et al., 2017). En tout cas, l'ensemble de ces études montre que la glycation a des 

effets sur les propriétés mécaniques des gels protéiques, mais que ces effets varient en fonction des 

protéines, des oses et des conditions réactionnelles. L'effet de la glycation sur la texture des gels 

protéiques et les mécanismes moléculaires sous-jacents demeurent encore mal élucidés. 

 

2.1.3. Les produits de glycation avancés 

2.1.3.1. Relation entre les produits de glycation avancés et la santé humaine 

Comme expliqué supra, les produits de glycation avancés (AGEs) sont les produits finaux de la 

réaction de N-glycation. Il était, autrefois, admis que les AGEs se formaient in vivo, en raison de la 

quantité élevée de glucides dans le sang des personnes diabétiques (Brownlee, 1995), mais il a été 

démontré, par la suite, qu'ils provenaient également de l'alimentation. Un lien a été établi entre les 

AGEs alimentaires et la résistance à l'insuline et le diabète chez l'Homme (Vlassara & Striker, 2011). 
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Les AGEs alimentaires formés par la réaction de glycation lors de la cuisson des aliments sont dits 

exogènes, alors que les AGEs provenant des réactions de glycation se produisant dans tous les tissus 

et fluides corporels, dans des conditions physiologiques, sont dits endogènes. 

La formation d'AGEs fait partie du métabolisme, mais si les niveaux d'AGEs dans les tissus et dans 

la circulation sanguine sont trop élevés, ils peuvent devenir pathogènes. De nombreuses études 

portant sur la contribution des AGEs endogènes et exogènes en matière d’apparition et de progression 

des maladies chroniques, en particulier au cours du vieillissement, indiquent que les AGEs augmentent 

le stress oxydatif et l'inflammation (Vlassara et al., 2002). Il a ainsi été postulé que les AGEs exogènes 

(principalement, la carboxyméthyl lysine - CML et le méthylglyoxal) étaient la principale source dans 

l’organisme, tandis que les AGEs endogènes n’en étaient qu’une fraction mineure (Vlassara et al., 

2002). Comme l'ont montré plusieurs études, les AGEs s'accumulent progressivement, avec l'âge, dans 

le cerveau et dans les autres organes du système nerveux central des personnes atteintes de maladies 

neurodégénératives, notamment les maladies d'Alzheimer et de Parkinson (Cai et al., 2014). En effet, 

les AGEs peuvent provoquer un dysfonctionnement cardiaque ou vasculaire, en conduisant au 

développement de la rigidité des vaisseaux sanguins et de la fibrose cardiaque et, en stimulant 

l'inflammation et le stress oxydatif par l'intermédiaire du Récepteur des AGEs (RAGE) (Hegab, Gibbons, 

Neyses & Mamas, 2012). Les AGEs contribuent également de manière significative au stress oxydatif 

et à l'inflammation chez les personnes atteintes de diabète, ce qui a suscité des recherches intensives 

concernant la surcharge en AGEs en tant que cause du diabète, à la fois d'un point de vue diététique 

et pharmaceutique (Vlassara & Uribarri, 2014). 

Comme les AGEs endogènes se forment à des températures plus basses en conditions 

physiologiques (37 °C) que dans la plupart des procédés de transformation des aliments, leur diversité 

est largement inférieure. Quatre types de mécanismes ont été identifiés, conduisant à la formation 

des AGEs endogènes (Ahmed, Argirov, Minhas, Cordeiro & Thornalley, 2002) : 1) l'autoxydation des 

monosaccharides (glycosylation autoxydante) ou la dégradation des saccharides non liés aux 

protéines, 2) la fragmentation des bases de Schiff, 3) la dégradation des fructosamines, et 4) les 

composés α,β-dicarbonylés formés par la dégradation des intermédiaires glycolytiques et la 

peroxydation des lipides. Les AGEs alimentaires de faible poids moléculaire (AGE LMW) sont 

facilement absorbés par l'organisme dans des modèles animaux (rats), mais plus de 80 % d'entre eux 

sont excrétés dans l'urine dans les 72 h (Sebekova, Faist, Hofmann, Schinzel & Heidland, 2003). Les 

AGEs liés aux peptides, c'est-à-dire les AGEs de poids moléculaire élevé (HMW), sont également bien 

absorbés, mais seuls 2 à 30 % d'entre eux sont excrétés dans l'urine des rats (Sebekova et al., 2003). 
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Comme observé dans les modèles animaux, les AGEs de faible poids moléculaire sont facilement 

excrétés dans l'urine humaine (50-60 %), alors que les AGEs de poids moléculaire élevé (HMW) sont 

excrétés à un taux beaucoup plus faible (2-15 %) (Poulsen et al., 2013). Dans cette dernière étude, des 

AGEs exogènes ont été trouvés dans tous les tissus du corps, mais en plus grande quantité dans le foie 

et les reins. Ces AGEs pourraient interagir avec des récepteurs cellulaires tels que RAGE (Ramasamy et 

al., 2011). Ce récepteur cellulaire est présent dans un grand nombre de tissus et, l'activation de RAGE 

induit un stress oxydatif et une inflammation, mais elle pourrait également être liée au diabète et à la 

maladie d'Alzheimer (Ramasamy et al., 2011 ; Wang, Tu, Liu, Liu, Huang & Xiao, 2013). Les AGEs 

semblent se lier au RAGE, mais n'induisent pas de réponse inflammatoire (Poulsen et al., 2013) ; seuls 

les AGEs HMW seraient capables de se lier au récepteur (Wang et al., 2013). Les AGEs HMW se forment 

dans les aliments transformés, mais certains d'entre eux sont dégradés dans l'intestin et absorbés dans 

l'organisme sous forme d'AGEs LMW (poids moléculaire faible) (Poulsen et al., 2013). Certains auteurs 

ont rapporté qu'un apport alimentaire élevé en AGEs HMW en augmentait l'absorption par 

l'organisme (Birlouez-Aragon et al., 2010). Un autre récepteur cellulaire (AGER1), présent dans la 

membrane plasmique des macrophages, est capable d'éliminer les AGEs et de réduire la réponse 

inflammatoire grâce à l'interaction AGE-RAGE (Poulsen et al., 2013). Sur la base de ces informations, 

il semble que les AGEs HMW soient susceptibles de pénétrer dans l'organisme, mais que seule une 

petite fraction d'entre eux puisse activer des récepteurs cellulaires tels que RAGE. Cependant, un 

apport alimentaire élevé en AGEs HMW pourrait en augmenter la proportion capable de se lier à RAGE, 

augmentant ainsi la réponse inflammatoire. 

Plus récemment, d'autres effets néfastes des AGEs ont été avancés ou investigués, comme leur 

rôle dans le syndrome métabolique. Ainsi, une consommation élevée d'AGEs augmente le risque 

d'obésité abdominale, ce qui suggère que les recommandations visant à limiter la consommation 

d'AGEs pourraient s’avérer utiles (Angoorani, Ejtahed, Mirmiran, Mirzaei & Azizi, 2016). Les AGEs 

alimentaires jouent également un rôle dans les maladies cardio-métaboliques, agissant probablement 

en synergie avec les AGEs endogènes (Luevano-Contreras, Gomez-Ojeda, Macias-Cervantes &  

Garay-Sevilla, 2017). Yacoub et al. (2017) ont également émis l’hypothèse que les AGEs alimentaires 

influençaient négativement la composition du microbiote humain. Plus récemment, une hypothèse a 

été émise selon laquelle les régimes riches en AGEs et en glucides formant des AGEs conduisaient à 

une mauvaise interprétation de la menace des allergènes alimentaires, favorisant ainsi le 

développement d'allergies alimentaires (Smith, Masilamani, Li & Sampson, 2017). Cette hypothèse 

pourrait expliquer, au moins en partie, l'explosion des allergies alimentaires au cours des dernières 
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décennies dans les pays occidentaux, où les régimes alimentaires ont tendance à être riches en AGEs 

(dérivés d’huiles, viandes cuites, fromages, aliments riches en glucides).  

Toutefois, il convient de noter qu'il existe de plus en plus de preuves que certains composés de 

la glycation, présents dans les aliments et identifiés comme étant des constituants des mélanoïdines, 

pouvaient agir en tant qu'agents chimio-protecteurs et inhiber la croissance de cellules tumorales 

(Marko et al., 2003). Par exemple, Lindenmeier, Faist & Hofmann (2002) ont constaté que les protéines 

pronylées, qui font partie des mélanoïdines de la croûte de pain, induisaient l'activité de la glutathion 

S-transférase dans les cellules CaCO-2 (cellules du côlon) et pouvaient donc présenter une activité 

antioxydante chimio-préventive in vivo. Les mélanoïdines sont des polymères nitrogénés, 

caractéristiques de la phase finale de la glycation. Leur présence, signe de l’état d’avancement de la 

réaction, est mise en évidence par l’apparition d’une coloration orangée typique. Les structures de ces 

composés n’ont été que partiellement élucidées à ce jour. 

Pour toutes ces raisons, l'utilisation de la glycation dans les aliments justifie une certaine 

prudence et ne doit être envisagée que si la réaction de glycation peut être contrôlée et stoppée avant 

la formation d'AGEs. 

2.1.3.2. Les paramètres pour limiter la présence des produits avancés de 

glycation dans les aliments 

Les stratégies d'atténuation de la charge en AGEs dans les aliments sont liées soit au processus 

lui-même, soit aux précurseurs impliqués dans leur formation. 

En ce qui concerne les facteurs internes impliqués dans la formation des AGEs, il existe des 

précurseurs carbonylés et des précurseurs aminés. Les précurseurs carbonylés sont principalement 

des glucides réducteurs. Différents glucides peuvent être impliqués dans la formation des AGEs, mais 

dans l'alimentation, il s'agit principalement du glucose, du fructose, du lactose ou du maltose. Les AGEs 

dérivés du glucose semblent être les plus courants dans l'alimentation. En effet, les boissons gazeuses, 

les boissons aux fruits édulcorées aux glucides, les boissons pour sportifs, les jus de fruits, les snacks, 

les fruits secs, les gâteaux et les céréales contiennent davantage d'AGEs dérivés du glucose (Takeuchi 

et al., 2015). Cependant, les composés 1,2-dicarbonylés tels que le méthylglyoxal ou le glucosone 

formés à partir des glucides pendant le traitement thermique sont également des molécules très 

réactives pour la glycation et, peuvent être considérées comme des précurseurs d'AGEs dans les 

aliments (Degen, Hellwig & Henle, 2012). La peroxydation des lipides produit également des dérivés 

dicarbonylés et, il a été constaté que les aliments riches en matières grasses contenaient des niveaux 
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plus élevés de CML que leurs équivalents pauvres en matières grasses (Uribarri et al., 2010). 

Concernant les précurseurs aminés, les deux principaux sites actifs de la réaction de glycation sont le 

groupe Nε-amine de la Lysine et le groupe guanidine de l'Arginine, ainsi que les groupes aminés  

N-terminaux des chaînes (poly)peptidiques. Par conséquent, les aliments riches en Lysine et en 

Arginine, tels que la viande et les produits laitiers et, les produits contenant des acides aminés libres, 

tels que la sauce soja, sont susceptibles de former des AGEs par glycation au cours de la 

transformation. La diversité des AGEs produits dépend de l'accessibilité des groupes aminés actifs à la 

surface des protéines (Uribarri et al., 2010 ; Poulsen et al., 2013). 

Les facteurs externes impliqués dans la formation des AGEs sont liés à la transformation des 

aliments, qui a un impact direct sur la réaction de glycation. Ainsi, le temps de réaction, la 

température, le pH et la disponibilité de l'eau ont tous un effet significatif sur la vitesse réactionnelle 

et, par conséquent, sur le niveau des AGEs dans les aliments cuits. Comme pour d'autres substances 

toxiques induites par la chaleur, des temps de cuisson plus courts et des températures de cuisson plus 

basses réduisent la formation d'AGEs. Cependant, la formation de ces composés devrait également 

être étudiée pour les technologies non thermiques émergentes dans l'industrie alimentaire (champs 

électriques ou traitement par plasma froid), car d'autres intermédiaires de la réaction de glycation 

sont susceptibles d’être générés et peuvent induire la formation d'AGEs (Zhang, Wang & Fu, 2020). Il 

a également été démontré qu'un pH de 10 était optimal pour la réaction de glycation, du fait d’une 

vitesse de réaction qui augmente jusqu'à atteindre un pic à cette valeur (Sharma, Kaur, Thind, Singh & 

Raina, 2015). L'utilisation d'ingrédients acides tels que le jus de citron ou le vinaigre réduirait donc la 

charge en AGEs des aliments cuits (Uribarri et al., 2010). Il a été constaté que la cuisson sèche favorisait 

la formation d'AGEs exogènes, tandis que les méthodes de cuisson telles que la cuisson à la vapeur ou 

par ébullition, qui impliquent un niveau d'humidité plus élevé et une température plus faible, 

diminuaient la vitesse de la réaction de glycation, en raison de la dilution des réactifs dans la phase 

aqueuse (Sharma et al., 2015 ; Uribarri et al., 2010). Il convient également de noter que la réaction de 

glycation est connue pour être accélérée en présence de métaux de transition tels que le fer ou le 

cuivre (Poulsen et al., 2013). Enfin, l'ajout d'antioxydants (tels que les polyphénols) capables de piéger 

les radicaux libres ou les intermédiaires de la réaction de glycation est également une technique 

efficace pour réduire la charge en AGEs des aliments cuits (Anis & Sreerama, 2020). Ainsi, les travaux 

récents de Wang et al. (2023) ont montré que certains polysaccharides de fleurs de bananier, 

présentant une puissante activité antioxydante, étaient capables de piéger les précurseurs 

dicarbonylés des AGEs tels que les CML. Ces propriétés peuvent être utilisées dans la conception 
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d'aliments fonctionnels pour les patients diabétiques. La modulation du procédé a un impact sur la 

formation des AGEs, mais aussi sur les propriétés organoleptiques de l'aliment, ce qui nécessite de 

trouver des compromis afin de maintenir la valeur hédonique. Il est à noter qu'au niveau endogène, 

la voie de détoxification métabolique limite la formation des AGEs, mais des inhibiteurs endogènes 

tels que des produits pharmaceutiques, des enzymes ou des piégeurs endogènes peuvent également 

être utilisés. 

 

2.1.4. Application de la réaction de glycation à une matrice alimentaire - 
Effets de la matière première et des conditions opératoires 

2.1.4.1. La gélatine 

La gélatine est un ingrédient qui modifie les propriétés fonctionnelles et la texture des aliments. 

Elle permet de modifier la consistance, l'élasticité et la stabilité d'un produit, grâce à ses propriétés 

gélifiantes, tensioactives et émulsifiantes et à sa capacité à former des films. Elle est adaptée à la 

conception d'aliments pour des populations présentant des déficiences orales (difficultés 

masticatoires, syndrome de dysphagie, situation de handicap...) (Godoi et al., 2016 ; Portanguen et al., 

2019). Toutefois, selon Jiang, Zheng, Zou, Tong, Han & Wang (2019), il est difficile de l'utiliser, sans 

ajout d'additif, comme base pour les procédés d'I3D, afin de personnaliser les aliments destinés à ces 

populations. La gélatine est facilement digestible (Duconseille, Astruc, Quintana, Meersman &  

Santé-Lhoutellier, 2015), mais ne contient pas de tryptophane, un acide aminé essentiel (Tableau 2.2). 

Il n'est donc pas intéressant d'un point de vue nutritionnel d'utiliser de grandes quantités de gélatine 

pour texturer les aliments. La glycation pourrait être un moyen d'améliorer les propriétés 

fonctionnelles de la gélatine, tout en limitant sa proportion dans l'aliment au profit de protéines de 

meilleure qualité pour un impact nutritionnel supérieur. La gélatine est un biopolymère d'origine 

animale obtenu par dénaturation thermique ou hydrolyse partielle du collagène, avec un poids 

moléculaire allant de 15 à 400 kDa (Zhou, Mulvaney & Regenstein, 2006). Elle est composée de 

collagène dénaturé, mais contient également d'autres molécules en faible quantité (lipides et 

glucides), ainsi que des ions co-extraits avec le collagène des organes utilisés (peau, os). Sa 

composition globale dépend de l'espèce animale, de la source de l'organe, du prétraitement et du 

processus d'extraction, mais la composition en acides aminés est la même que celle du collagène. La 

gélatine est principalement obtenue à partir de la peau, des os, des tendons d'origine porcine, bovine 

ou de volaille, ainsi que des arêtes et des écailles de poisson. Sa fabrication se fait par extraction du 
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collagène animal et se déroule suivant trois grandes étapes. Tout d’abord, le prétraitement permet de 

retirer une majorité d’éléments non collagéniques, tels que les autres protéines, les graisses ou les 

minéraux. Ensuite, vient l’extraction du collagène partiellement purifié pour en faire de la gélatine. 

Pour cela, de l’eau à haute température, avec un pH adapté, est utilisée. Finalement, une étape de 

clarification/séchage est nécessaire. Il est possible de retrouver également des étapes 

supplémentaires comme de l’évaporation, de la stérilisation et de la désodorisation (seulement pour 

les gélatines à base de poisson). A préciser qu’il existe deux types de gélatine : celle de type A et celle 

de type B. Ces dernières sont obtenues en fonction du pH utilisé lors de l’étape d’extraction, acide ou 

basique. Cela leur confère des propriétés physico-chimiques différentes et notamment un point 

isoélectrique qui est, respectivement, de 6,0 – 9,0 ou 4,8 - 5,2 (Benjakul & Kittiphattanabawon, 2019). 

 

Tableau 2.2. Composition en acides aminés de la gélatine de type A extraite de peau de porc (en g de résidus d’acides 
aminés/100 g protéines) (d’après Eysturskarð, Haug, Elharfaoui, Djabourov & Draget, 2009). 

Acides aminés Masse (g) Acides aminés Masse (g) 
Alanine 8,3 Leucine 2,9 
Arginine 8,5 Lysine 4,0 

Aspartate 6,0 Methionine 1,1 
Cysteine 0,2 Phenylalanine 2,1 

Glutamate 10,5 Proline 13,4 
Glycine 20,2 Serine 3,6 

Histidine 0,8 Threonine 1,9 
Hydroxylysine 1,2 Tyrosine 0,8 

Hydroxyproline 10,8 Valine 2,4 
Isoleucine 1,3   

 

Les gélatines sont caractérisées par leur indice Bloom. Cet indice, qui représente la force du gel, 

a une relation directe avec le poids moléculaire de la gélatine (Netter, Goudoulas, & Germann, 2020 ; 

Yang et al., 2022). Plus l'indice Bloom augmente, plus le poids moléculaire augmente. L’indice Bloom 

est un nombre entier, généralement compris entre 50 et 300, associé à chaque gélatine et, qui permet 

de mesurer sa résistance à l’enfoncement. Il ne s’applique pas uniquement à la gélatine, mais à tout 

type de gel et possède une définition bien précise : le degré Bloom mesure la force à appliquer à un 

cylindre de 12,5 mm de diamètre pour qu'il s'enfonce de 4 mm dans une solution concentrée à 6,67 % 

dans l'eau pure et, stockée à 10 °C pendant 16 à 18 h. La mesure de l’indice Bloom est définie selon la 

norme BS 757 : 1975 « Methods for sampling and testing gelatines (physical and chemical methods) » 

provenant de la British Standards Institution (BSI) spécialisée dans la normalisation, la certification, la 

formation et le contrôle de conformité. 

L’indice Bloom est fixé pendant le procédé d’extraction de la gélatine. Selon Portier (2016) et 



Chapitre 2 : La glycation 

154  

Netter et al. (2020), ce procédé, pour la gélatine de type A, consiste à faire tremper des peaux 

d’animaux dans différents bains acides successifs, de températures croissantes comprises entre 55 et 

100 °C. Ces conditions conduisent à une hydrolyse partielle du collagène. La gélatine extraite à 55 °C 

contient les chaînes protéiques les plus longues qui donneront les gels les plus résistants (indice Bloom 

élevé). L’indice Bloom désiré est ensuite obtenu par mélange des différentes fractions d’extraction. 

Lors du traitement thermique, le collagène se dénature et se solubilise dans l'eau d'extraction. 

Il perd la conformation de ses fibres et se dénature de manière irréversible, car les liaisons covalentes 

entre les chaînes, les liaisons hydrogène qui stabilisent la triple-hélice et même certaines liaisons 

peptidiques de la structure primaire, sont rompues. La structure en triple-hélice n'est que 

partiellement retrouvée lors du refroidissement, de même que les liaisons de type hydrogène qui 

stabilisent ces structures (Eysturskarð et al., 2009). Les chaînes forment alors des domaines en  

triple-hélice séparés par des zones où les chaînes sont désorganisées et se retrouvent sous la forme 

de pelote statistique13. Le réseau de protéines qui en résulte piège les molécules d'eau pour former 

un gel (Duconseille et al., 2015). L’étape d’hydrolyse, acide ou basique, selon s’il s’agit de collagène 

issu de peau ou d’os (gélatine de type A ou B), est également à l’origine d’une hydrolyse des chaînes-

α du collagène qui conduit à la formation de petits peptides (Duconseille et al., 2015). Guo, Colby, 

Lusignan & Whitesides (2003) ont étudié la cinétique de formation de ces structures dans de la gélatine 

issue d’os. D’après ces auteurs, la formation de triple-hélices se déroule en deux étapes : la nucléation, 

qui consiste en la formation d’un nucleus fait de deux chaînes-α s’enroulant ensemble pour former 

une double hélice, puis l’enroulement, étape durant laquelle une troisième chaîne-α s’enroule autour 

du nucleus pour former une triple-hélice (Figure 2.5). Les hélices de gélatine ainsi formées sont 

stabilisées par des liaisons hydrogène intra- et interchaînes, directement entre deux acides aminés ou 

entre deux acides aminés séparés par une molécule d’eau (Figure 2.6). 

 

                                                      
13 Une pelote statistique, ou aléatoire, est une conformation d'un polymère dans laquelle les unités monomères sont 
orientées de façon aléatoire, en étant néanmoins liées aux unités adjacentes. Il ne s'agit pas d'une forme précise, mais 
d'une répartition statistique de formes pour toutes les chaînes dans une population de macromolécules. 
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Figure 2.5. Les différentes voies de formation des triple-hélices au sein de la gélatine (selon Portier (2016). 
 

 

Figure 2.6. Exemples de liaisons hydrogène (en rouge) dans les chaînes de gélatine (a) et entre les chaînes de gélatine et 
les molécules d'eau (b) (d’après Duconseille et al., 2015). 

 

Selon Kozlov & Burdygina (1983), l'humidité est un paramètre majeur qui peut influencer cette 

structure, à deux niveaux : lorsque la gélatine est sous forme sèche (poudre, granulés ou feuilles) et 

lorsqu'elle est sous forme de gel. Sous la forme d’un gel, l’eau peut interagir de plusieurs manières : 

1) en se plaçant à l’intérieur des hélices pour les stabiliser par formation de liaisons hydrogène, 2) en 

stabilisant les triple-hélices par l’extérieur en formant des liaisons hydrogène avec les groupes polaires 

des chaînes de gélatine, et 3) en formant des couches dites "polymoléculaires" qui correspondent à 
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plusieurs épaisseurs de couches d’eau superposées. Concernant la gélatine en poudre, Kozlov & 

Burdygina (1983) ont montré que plus la gélatine contenait d'hélices, plus elle était capable d'absorber 

l'eau de l'air ambiant. Il existe peu d'informations dans la littérature sur la structure de la gélatine et 

ses interactions avec l'eau, mais c'est sous sa forme en poudre qu'elle est la plus difficile à contrôler, 

car elle est potentiellement soumise à des variations des conditions environnementales lors du 

stockage et/ou de l'utilisation. Il est communément admis que la gélatine en poudre se présente sous 

une forme semi-cristalline, c'est-à-dire qu'elle contient à la fois une phase amorphe, constituée de 

chaînes de gélatine non enroulées et, une phase cristalline dans laquelle les triple-hélices de gélatine 

sont présentes seules ou assemblées en faisceaux (Duconseille, Traikia et al., 2017). L'humidité de la 

gélatine influencerait alors sa structure en raison des interactions avec l'eau (Duconseille, Traikia, et 

al., 2017). Selon Levine & Slade (1988), l'eau agit comme un plastifiant dans les régions amorphes de 

la poudre de gélatine, conduisant à une plus grande mobilité des chaînes protéiques et à une 

interaction avec la phase cristalline. L'humidité de l'air, combinée à la température ambiante, peut 

donc exercer une influence sur la structure et la mobilité de l'eau dans la poudre. 

Les travaux de Duconseille, Wien, et al. (2017), portant sur des gélatines (type A) en poudre 

contenant 12 % d’humidité, vieillies pendant 4 semaines dans des chambres climatiques à 50 °C et 80 

% d’humidité ambiante, ont montré que le vieillissement de la gélatine engendrait une diminution de 

la structure cristalline de la poudre, qui se traduisait par une diminution de la quantité de triple-hélices 

due à leur déroulement. Il a également été montré que la mobilité de l’eau augmentait suite à ce 

vieillissement, ce qui serait dû soit à l’absorption d’eau par la matrice, soit à un relargage d’eau dans 

la phase amorphe suite à la perte d’une partie de la structure cristalline de la gélatine. Il est donc 

possible d’émettre l’hypothèse selon laquelle l’humidité de la gélatine, quand elle est sous forme de 

poudre, est dépendante des conditions d’utilisation ou de stockage et, que cette humidité a un impact 

réel sur la structure de la gélatine et potentiellement sur les propriétés liées à la réaction de glycation, 

en modifiant les structures tertiaire et secondaire des protéines. 

2.1.4.2. Réaction de glycation au sein de la gélatine 

Des travaux antérieurs ont déjà montré que la réaction de glycation avait lieu dans la gélatine 

de poisson en présence de lactose (Etxabide, Urdanpilleta, Gómez-Arriaran, de la Caba, & Guerrero, 

2017). La réticulation induite par la glycation est dépendante de la concentration en lactose et du pH 

réactionnel (favorisée à pH 10) et, la couleur du gel (jaune) est considérée comme un marqueur de 

progression de la réaction. Des changements au niveau de la structure macromoléculaire ont 
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également été mis en évidence (bande spectrale infrarouge des amides II) en fonction de ces 

conditions réactionnelles. Schmidt et al. (2017) ont observé des modifications au niveau de l’amide I 

et de la bande attribuée aux glucides (1100-900 cm-1) pour du collagène issu d’os. Ceci a été confirmé 

par Vaez et al. (2023) qui ont observé une augmentation de l’amplitude dans la bande  

1080-1031 cm-1 dans le cas du collagène. D’après ces auteurs, ceci pourrait être attribué à 

l’accumulation de produits de glycation. 

 

A notre connaissance, aucune étude n’a investigué l’effet de la teneur en eau initiale de la 

gélatine, comme facteur susceptible d’influencer la réaction de glycation. 

 

Le choix de l’ose réducteur est important pour le déroulement de la réaction. Les glucides sont 

des molécules organiques comportant un groupe carbonyle et au moins deux groupes hydroxyles. Les 

oses sont très variés et possèdent une terminologie bien précise en fonction de leur nombre de 

carbones (de 3 à 9), de leur groupe carbonyle (cétose ou aldéhyde) et de leur structure (cyclique ou 

acyclique). Lorsque l’ose possède une fonction aldéhyde (aldose) dans sa forme linéaire, ou est 

capable d’en former une par isomérie (cas de certains cétoses comme le fructose), il est qualifié de « 

glucide réducteur ». Ce dernier peut alors agir comme un réducteur et s’associer aux fonctions amines 

des protéines. Dans la littérature, les oses réducteurs les plus utilisés sont le ribose, le lactose, le 

fructose et le glucose. Il est également possible de trouver certaines études utilisant de l’arabinose, 

du galactose ou encore du rhamnose (Figure 2.7). 

 

 

Figure 2.7. Principaux glucides réducteurs utilisés pour initier la réaction de glycation dans des matrices alimentaires. 
 

L’impact de ces glucides sur la résistance de la matrice alimentaire est variable et, d’après 

Chevalier, Chobert, Popineau, Nicolas & Haertlé (2001), il semblerait que le D-ribose soit le plus réactif 

d’entre eux, suivi de l’arabinose, du galactose, du glucose, du rhamnose et du lactose. En déterminant 
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la proportion de fonctions amines modifiées dans la protéine après chauffage avec un de ces glucides, 

il apparait que le degré de modification est en relation directe avec la taille de celui-ci et, plus 

particulièrement, avec la longueur de sa chaîne carbonée. Plus celle-ci est courte, plus le glucide est 

de forme linéaire, permettant ainsi une meilleure réactivité avec la protéine. En effet, l’ose n’est pas 

réducteur lorsqu’il est sous une forme cyclique. Les pentoses sont donc plus adaptés que les hexoses. 

Le ribose étant 20 fois plus réactif avec les protéines que ne le serait le glucose (Jaisson & Gillery, 

2018), il était naturel de l’utiliser dans nos travaux expérimentaux sur la glycation. 

 

2.1.5. Modélisation de la réaction de glycation et processus d'impression 
3D pour les aliments personnalisés texturés 

 

La conception d'un aliment fonctionnel est complexe. Elle peut nécessiter l'analyse de critères 

liés à la nutrition, aux propriétés mécaniques, à la géométrie ou à la cinétique réactionnelle. La 

modélisation est un outil précieux pour évaluer simultanément plusieurs facteurs et tester rapidement 

un grand nombre de conditions de formulation ou de procédé, mais est actuellement sous-utilisée. 

Les modèles de cinétique chimique décrivent le mécanisme en détail ou, en l'absence 

d'informations sur le processus, décrivent au moins les principales caractéristiques du schéma 

réactionnel. Ce deuxième type de modèle cinétique existe dans le cas de la réaction de glycation  

(Zhan et al., 2020). 

Ces modèles cinétiques résolvent un ensemble d'équations différentielles représentant les voies 

réactionnelles proposées, plus ou moins complexes, pour lesquelles les constantes de vitesse sont 

estimées à partir de la littérature existante et des données expérimentales. Lorsque plusieurs 

températures sont étudiées, l'énergie d'activation est estimée de la même manière que la constante 

de vitesse. La connaissance de la concentration initiale des réactifs (qui comprennent entre autres le 

glucose, le fructose et les acides aminés libres) est ensuite utilisée pour prédire l'évolution temporelle 

des concentrations d'AGEs, tels que la furosine, la pyrraline, le méthylglyoxal et la 3-désoxyglucosone 

(Li & Yu, 2018). Ces auteurs ont décrit en détail les voies de formation de la pentosidine et de la 

pyrraline, via les α-oxoaldéhydes et la réaction de glycation.  

Les schémas réactionnels se veulent génériques, ils sont néanmoins non exhaustifs et ne 

fournissent donc une valeur prédictive que lorsqu'aucun composé matriciel influent n'est absent du 

schéma réactionnel modélisé et, que leurs interactions ne sont pas limitées par des frontières 

structurelles non prises en compte. Néanmoins, cette approche basée sur les réactions est robuste 
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aux changements de concentrations initiales, ce qui rend les modèles résultants raisonnablement 

applicables à une large gamme de compositions de produits et adaptés à l'aide à la formulation. La 

cinétique des agents thérapeutiques affectant les AGEs (Thornalley, Yurek-George & Argirov, 2000) 

pourrait également être incluse. Cette modélisation permet de comprendre en détail les voies 

réactionnelles. Les réactions clés et les paramètres importants sont identifiés : cela permet à la fois 

d'optimiser la conception des expériences et de quantifier avec précision les AGEs ciblés. 

En raison de l'implication des AGEs dans la physiopathologie, des études de docking14 

moléculaire et de simulation ont également été menées sur le pouvoir anti-glycation des additifs 

affectant les protéines humaines sensibles aux réactions glycémiques. C’est notamment le cas pour 

l'albumine sérique humaine (Asyari, Kurniawati & Aminin, 2019) et pour le collagène de type I. Ce 

dernier est particulièrement sujet à la réticulation des AGEs, ce qui nuit à sa fonctionnalité (Collier, 

Nash, Birch & de Leeuw, 2016). Une approche similaire pourrait être utilisée pour l'évaluation des 

additifs utilisés pour la texture ou la sécurité chimique des aliments. 

En conclusion, les approches de modélisation peuvent prédire la quantité d'AGEs produite dans 

le cas de diverses formulations et conditions environnementales, et peuvent donc être utilisées pour 

optimiser la réduction des AGEs dans les processus.  

 

2.1.6. Les méthodes d’étude et de suivi de la réaction de glycation 
 

Depuis les années 1980, diverses méthodes analytiques ont été utilisées pour quantifier le degré 

de réticulation engendré par la réaction, certaines sont indirectes quand d’autres peuvent cibler un 

produit de la réaction ou des modifications de la (micro)structure de la matrice. Le Tableau 2.3 en fait 

la synthèse. Les principales méthodes utilisées dans ce travail de thèse sont décrites ensuite. 

 

 

 

 

 

 

 

                                                      
14 Docking, ou "amarrage moléculaire" : approche numérique de modélisation moléculaire. Ceci consiste à identifier la 
meilleure orientation entre 2 molécules sur la base de leurs coordonnées dans des états pris séparément. 
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Tableau 2.3. Méthodes analytiques complémentaires, utilisables pour le suivi de la réaction de glycation. 

Méthodes Paramètres mesurés Références (exemples) 

Dosage des glucides Oses réducteurs libres (vs. oses impliqués 
dans des liaisons covalentes) / 

Colorimétrie L* a* b* (formation de composés bruns) Etxabide et al. (2017) 
Stevenson et al. (2020) 

Analyse du profil de texture Fermeté, adhésion, cohésion, élasticité, 
masticabilité 

Matsudomi et al. (2002) 
Sun et al. (2004) 
Liu et al. (2017) 

Rhéologie 
Impact sur la microstructure de la matrice : 

modules élastique et visqueux, taux de 
cisaillement, viscosité 

Fu et al. (2019) 
Abuibaid et al. (2020) 

Microscopie (électronique à 
balayage, à force atomique) 

Organisation ultra-structurale : mise en 
évidence de structures fibrillaires 

Wang et al., 2020) 
Etxabide et al. (2015) 

Densitométrie (SDS-Page) Poids moléculaire des protéines : apparition 
de produits de glycation Liu, Sakai, & Taya (2012) 

Spectrométrie de masse Formation de bases de Schiff, AGEs Sharma et al. (2015) 
Sun et al. (2021) 

Spectrophotométrie UV-visible Formation d’intermédiaires réactionnels Stevenson et al. (2020) 

Spectroscopie infrarouge Impact de la glycation sur la structure 
chimique : vibrations liaisons moléculaires  

Coopman et al. (2017) 
Etxabide et al. 2022) 

Fluorescence Formation d’AGEs Bandiwadekar et al. (2023) 
Chromatographie liquide haute 

performance (HPLC) Formation d’AGEs Degen et al. (2012) 

 

2.1.6.1. Dosage des glucides réducteurs 

Plusieurs auteurs mentionnent, dans leurs travaux, une étape de dialyse soit pour récupérer 

certains produits de la glycation comme les mélanoïdines (Benzing-Purdie, 1985), soit les glucides 

réducteurs sous forme libre (Syrovy, 1994). Les modes opératoires utilisés sont peu détaillés, seules 

quelques informations sont disponibles comme le seuil de coupure à 12 kDa pour les mélanoïdines et 

l’utilisation d’une solution tampon à pH physiologique pour les glucides. Comme les mélanoïdines ne 

représentent qu’une partie des produits de la glycation et qu’elles apparaissent au stade final de la 

réaction qui n’est pas toujours atteint en fonction des conditions expérimentales, la méthode de 

Benzing-Purdie (1985) ne paraît donc pas la mieux adaptée pour le suivi quantitatif de la réaction. Il 

est, en revanche, possible d’envisager de reprendre la méthode de Syrovy (1994) pour extraire les 

riboses sous forme libre, qui n’ont pas réagi avec les protéines, avant de les doser par la méthode de 

Dubois Dubois, Gilles, Hamilton, Rebers & Smith (1956). Cela permet d’évaluer la quantité de glucide 

réducteur qui s’est liée aux protéines lors de la réaction. Le principal problème de cette méthode 

consiste à récupérer, lors de l’étape de dialyse, l’ensemble des oses libres. Cette étape est délicate et 

va dépendre de l’équilibre ionique, mais également de la matrice. La structure d’une matrice solide ou 

visqueuse limitera la diffusion des molécules. 
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2.1.6.2. Méthodes colorimétriques 

Les méthodes colorimétriques se composent de 2 approches : 

- La mesure de la couleur de l’échantillon dans un espace de couleur défini ; 

- L’utilisation des propriétés d’absorption de la matrice à des longueurs d’onde spécifiques. 

 

Stevenson et al. (2020) se basent sur le fait que la formation de mélanoïdines (stade avancé de 

la glycation) s’accompagne d’un changement de couleur caractéristique de l’échantillon 

(brunissement). Cette méthode consiste donc à effectuer, la plus souvent, des mesures dans l’espace 

de couleur CIELAB, afin de calculer l’écart de couleur ∆E* et l’indice de brunissement (BI). Une 

augmentation des valeurs de ces deux paramètres conduit les auteurs à conclure que, si le 

brunissement augmente, le taux de réticulation augmente également. 

Même si les études utilisant ces méthodes colorimétriques sont relativement peu répandues, 

certains composés d’intérêt peuvent tout de même être dosés. Citons les travaux de Tanaka, Avigad, 

Brodsky & Eikenberry (1988) qui ont évalué la quantité de glucides liés aux protéines, en dosant le 

formaldéhyde par spectrophotométrie, à la suite d’une réaction d’oxydation avec le périodate de 

sodium. Une mole de monosaccharide lié permettant de former deux moles de formaldéhyde.  

Fu et al. (2019) ; Wang et al. (2020) et Stevenson et al. (2020) ont suivi la progression de la 

réaction de glycation à des longueurs d’ondes de 294 et 420 nm, afin d’analyser l’extension de la 

réticulation en fonction des conditions réactionnelles. Stevenson et al. (2020) ont suivi l’avancement 

de la réaction de glycation entre du D-ribose et de la gélatine de poisson, en fonction de la température 

réactionnelle (température ambiante, 70 °C et 90 °C), du temps de chauffage (de 0 à 1440 min) et de 

la concentration en gélatine (2,5 ; 3,5 et 5 g pour 100 mL d’eau). La comparaison des spectres 

d’absorption, obtenus à différents temps, montre que les valeurs d’absorbance ont tendance à 

augmenter avec le temps de chauffage, quelle que soit la température, ce qui témoigne de la 

formation de produits de la réaction de glycation, mais que cette augmentation est indépendante de 

la concentration en gélatine. Il a notamment été constaté une augmentation de l’absorbance à  

294 nm, qui serait due à la formation de composés incolores lors de la phase précoce de la glycation. 

La formation de mélanoïdines est caractérisée par un pic d’absorbance à 420 nm. Ce dernier était très 

faible sur le spectre de la réaction ayant eu lieu à 70 °C, mais était beaucoup plus marqué sur celui à 

90 °C. Les mélanoïdines se formant lors de l’étape finale de la réaction de Maillard, leur présence 

indique que la réaction de glycation a atteint un stage avancé, produisant des composés indésirables. 
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Francis-Sedlak, Uriel, Larson, Greisler, Venerus & Brey (2009) ont également mesuré le degré ou 

l'étendue de la réticulation par une méthode spectrophotométrique, mais avec une approche 

différente. Ces auteurs ont quantifié la consommation de fonctions amines impliquées dans des 

liaisons avec le glucose-6-phosphate (G6P - glucide utilisé dans l’étude pour des raisons cliniques). Le 

principe de cette méthode est basé sur l’utilisation de l’acide 2,4,6-trinitrobenzenesulfonique, qui 

forme un complexe coloré avec l’azote α-aminé (Chacornac, Barnouin & Houlier, 1992). 

2.1.6.3. Méthode par fluorescence 

Une méthode complémentaire à celle proposée par Fu et al. (2019), présentée précédemment, 

se base sur la fluorescence du tryptophane (longueur d’excitation et d’émission de 295 et 300-500 nm, 

respectivement). Plus cette fluorescence est de faible intensité, plus le degré de glycation est élevé. 

D’après ces auteurs, ceci ne semble pas dû à une liaison entre les résidus de tryptophane et les glucides 

présents, mais plutôt à des modifications structurelles induites par la glycation. Cependant, cette 

méthode n’est pas applicable à la gélatine, qui ne contient pas de tryptophane (Tableau 2.2). Les 

travaux de Bandiwadekar et al. (2023) montrent néanmoins qu’il est possible de suivre certains AGEs 

en tant qu’indicateur de la glycation. En effet, des produits de réticulation comme la crossline ou la 

pentosidine sont naturellement fluorescents.  

 

2.1.6.4. Profil de texture et rhéologie 

Les méthodes mécaniques sont communément utilisées pour caractériser l’effet d’une 

transformation ou d’un procédé sur une matrice alimentaire. Dans le cas de la glycation et de 

l’apparition supposée de liaisons covalentes, des variations de force directement en relation avec 

l’évolution de la microstructure interne de la matrice sont attendues. Ces mesures revêtent une 

double importance car elles permettent : 

- D’évaluer les propriétés de fermeté ou de masticabilité de la matrice glyquée (texture) ; 

- D’évaluer l’imprimabilité de la matrice alimentaire par I3D (i.e. son comportement 

rhéologique). 

Pour caractériser la texture de matrices alimentaires, la méthode de Texture Profile Analysis 

(TPA) est fréquemment utilisée. Cette méthode consiste à appliquer un double cycle de compression 

pour simuler une action de mastication (Figure 2.8). La force nécessaire à cette déformation est 
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mesurée tout au long du cycle et permet de déterminer différents paramètres relatifs au produit : la 

fermeté, l’élasticité, l’adhérence, la cohésion et la masticabilité. Ces paramètres servent à objectiver 

les propriétés sensorielles de la matrice alimentaire ressenties par le consommateur (Tableau 2.4). 

 

 

Figure 2.8. Courbe théorique d’une mesure de TPA correspondant à deux compressions successives de l’échantillon analysé. 
A1 et A2 : aires sous les courbes ; 1) Dureté = force maximale ; 2) Elasticité = temps de contact outil/échantillon 
; 3) rapport de surface entre les 2 pics. 

 

Tableau 2.4. Définition mécanique et signification physiologique des 5 paramètres mesurés par TPA. 

Paramètres mesurés Définition mécanique Définition physiologique 

Fermeté (N) 
Force nécessaire à appliquer sur un 

produit pour qu’il atteigne une certaine 
déformation. 

Force nécessaire pour comprimer un 
solide entre les molaires. 

Elasticité 

Vitesse à laquelle un produit déformé 
retrouve sa forme initiale après la 

disparition de la force de déformation qui 
lui était appliquée. 

A quel point un produit retrouve sa 
forme originale une fois qu’il a été 

comprimé entre les dents. 

Adhérence (J) 
Travail nécessaire pour vaincre les forces 
d’attraction entre la surface du produit et 

celles des outils. 

Force requise pour ouvrir la 
mâchoire après avoir mordu dans 

l’échantillon. 

Cohésion Point jusqu’auquel le produit peut être 
déformé avant de se rompre. 

Degré de compression du produit 
entre les molaires avant qu’il ne se 

rompe. 

Masticabilité (N) 
Energie requise pour mastiquer un solide 

et l’amener à un état qui lui permette 
d’être avalé. 

Durée nécessaire à la mastication de 
l’échantillon pour l’amener à un état 

qui lui permette d’être avalé. 
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L’analyse du comportement rhéologique de matrices ayant subi des réticulations est également 

une approche utilisée dans un grand nombre d’études. Des modifications des propriétés mécaniques 

peuvent apparaître et peuvent être mesurées. Ceci a notamment été montré par Francis-Sedlak et al. 

(2009). A l’aide d’un rhéomètre, des changements de propriétés de gels de collagène, dus à 

l’augmentation de la concentration en G6P, ont pu être mis en évidence. En effet, les valeurs des 

modules de stockage (G’) et de perte (G’’) d’un gel glyqué avec 375 mM de G6P étaient 

significativement plus élevées que celles du contrôle. De telles variations dans les valeurs de ces 

modules pourraient s’expliquer par des différences de quantité d’eau liée aux protéines en fonction 

du degré de glycation (Fu et al., 2019). Ces études ont donc montré la pertinence des mesures 

rhéologiques pour évaluer les propriétés de gels de protéines et, en particulier, de collagène incubé 

avec un ose réducteur. Les travaux de Wang et al. (2020) viennent également confirmer que la 

glycation a un effet sur la variation du module G’ (lié à l’élasticité de la gélification), qui se traduit par 

une augmentation exponentielle du module. Selon ces auteurs, ceci peut être dû à l’augmentation des 

interactions hydrophobes entre les protéines et les glucides (isomalto-oligosaccharide protéines de 

blanc d’œuf) pendant la formation du gel, ou/et à un renforcement de la structure du réseau du gel 

protéique par des liaisons hydrogène intermoléculaires, lors de la phase de refroidissement. 

Les propriétés mécaniques des matrices alimentaires glyquées sont discutées dans les sections 

2.3.2.5 et 2.3.2.6, en rapport avec la littérature scientifique du domaine. Des explications plus précises 

concernant les propriétés rhéologiques seront également apportées dans le Chapitre 3, cette fois sur 

des matrices alimentaires non-glyquées. 

2.1.6.5. Analyses microscopiques 

D’après Liu et al. (2017), les propriétés mécaniques et physiques des protéines sont étroitement 

liées à leurs caractéristiques microstructurales, qui dépendent fortement de la formulation et du 

procédé de fabrication. 

Comme décrit ci-après, la majorité des études publiées sur la glycation de matrices alimentaires 

utilise la Microscopie Electronique à Balayage (MEB), c’est-à-dire des observations en haute résolution 

de la surface des échantillons. Néanmoins, d’autres méthodes peuvent être utilisées, comme la 

microscopie à force atomique qui a permis à Etxabide et al. (2015) d’observer des structures 

hétérogènes qualifiées de « fibrillaires », semblables aux structures en triple-hélice présentes dans la 

gélatine de poisson glyquée (cf. 2.3.2.3). 

 Liu et al. (2017), dont les travaux portaient sur la glycation d’isolat de protéines de cacahuètes 
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avec du xylose, ont observé, par MEB, que les films à base de protéines et de glucides avaient une 

structure plus dense que ceux à base de protéines seules. Après 3 jours de glycation, les films 

présentaient une structure plus compacte et plus lisse qu’avant la réaction. Ces auteurs ont également 

observé une densification progressive de la structure des gels avec l’augmentation de la concentration 

en xylose, jusqu’à l’obtention, pour une concentration de 10 %, d’une structure plus dense et moins 

hétérogène que dans les gels de concentration inférieure. Les auteurs ont attribué l’amélioration de 

la résistance à la traction des films formés, à base de ces conjugués protéines/glucides, à ces 

changements ultra-structuraux, eux-mêmes ayant été provoqués par des interactions moléculaires 

covalentes ou non-covalentes. 

Sur une période de deux ans, Wang et al. (2018 ; 2020) ont montré, sur des protéines de blanc 

d’œuf, l’effet de la glycation par MEB, à savoir : 

-  La formation de petits agrégats, dont le diamètre diminuait avec le degré de glycation des 

protéines. Ceux-ci pourraient prendre part à la formation d’un réseau tridimensionnel plus 

dense, ce qui expliquerait les observations microscopiques ; 

- La mise en évidence d’un réseau plus fin, dense et uniforme pour les gels glyqués par rapport 

à des gels ne contenant que des protéines, ou un mélange protéines/glucides n’ayant pas été 

soumis à des conditions de glycation (chauffage à 60 °C pendant 72 h) (Figure 2.9). 

 

 

Figure 2.9. Observations en Microscopie Electronique à Balayage (grossissement : x8000) de : A – protéines de blanc d’œuf 
natives (absence de glucides) ; B – en présence de glucides avec un ratio de 1 :10 (isomalto-oligosaccharide), 
mais sans chauffage ; C – de protéines et d’isomalto-oligosaccharide avec un ratio de 1 :10, chauffés pendant 
72 h à 60 °C (d’après Wang et al., 2020). 

 

Par rapport aux matrices précédentes, la gélatine semble être une matrice plus complexe. En 

effet, lors de leurs observations, Stevenson, Long, Guerrero, de la Caba, Seyfoddin & Etxabide (2019) 

ont mis en évidence une structure plus uniforme, mais également plus poreuse de gels de gélatine 
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glyqués, ce qui est en contraction avec les observations de Wang et al. (2020) où un réseau plus dense 

apparaissait après glycation. 

2.1.6.6. Densitométrie 

Si la réalisation d’électrophorèses en condition SDS-PAGE (électrophorèse en gel de 

polyacrylamide contenant du dodécylsulfate de sodium) est généralement utilisée pour un suivi 

qualitatif de l’avancement de la glycation, en observant l’apparition de différents produits de la 

glycation caractérisés par leur poids moléculaire plus importants Liu et al. (2012), plusieurs travaux 

mentionnent le suivi quantitatif de cette réaction grâce à l’analyse densitométrique de ces gels, à l’aide 

de logiciels d’analyse d’image. Pour quantifier une protéine inconnue, Villela et al. (2020) ont utilisé 

différents standards protéiques de concentration connue (sérum albumine bovine, anhydrase 

carbonique, ovalbumine et marqueurs de poids moléculaire). La protéine à quantifier, un anticorps à 

domaine unique, avait un poids moléculaire estimé à environ 31 kDa. Après électrophorèse sur gel 

SDS-PAGE, avec coloration au bleu de Coomassie et traitement de l’image obtenue, la charge en 

protéines présente, pour chaque marqueur, était corrélée à l’aire du pic correspondant sur le profil de 

densitométrie. Cela a permis d’en déduire la concentration en protéine inconnue de leur échantillon. 

Il a également été constaté qu’une charge protéique trop importante saturait les profils de densité. La 

technologie de fluorescence Stain-Free™ des laboratoires Bio-Rad est également évoquée dans cette 

étude pour la quantification des protéines. Elle consiste en l’utilisation d’un gel de polyacrylamide 

contenant un composé qui se fixe aux résidus de tryptophane de la protéine étudiée et accentue sa 

fluorescence lorsqu’elle est exposée aux rayonnements UV, ce qui permet de détecter des protéines 

présentes en très faible concentration. Néanmoins, si la technique développée par Villela et al. (2020) 

peut être envisagée pour quantifier les produits de la glycation, la technologie Stain-Free™ ne semble 

pas applicable à des matrices de type gélatine, ne contenant pas de tryptophane. 

D’importants changements au niveau de protéines laitières, après glycation avec du glucose, ont 

pu être mis en évidence, par SDS-PAGE (Cucu, De Meulenaer, Kerkaert, Vandenberghe & Devreese, 

2012). Une incubation de 48 h a conduit à la formation d'agrégats présentant des masses plus 

importantes, perturbant ainsi la migration au sein du gel. Étant donné que les expériences par  

SDS-PAGE ont été réalisées dans des conditions réductrices, l'agrégation de protéines observée ne 

peut être due à la formation de ponts disulfures. Les auteurs ont associé ce phénomène aux liaisons 

covalentes formées entre les groupements carbonyles et les résidus α- ou ε-aminés disponibles. 

A l’instar des travaux de Villela et al. (2020), les électrophorégrammes sont généralement 
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pratiqués sur des extraits protéiques purifiés, ce qui permet d’obtenir une bande nette et isolée. Il 

sera difficile d’obtenir ce genre de résultats sur des échantillons de gélatine glyquée, au vu de la 

complexité protéique de la matrice. Des résultats préliminaires réalisés dans le cadre de ce travail de 

thèse (non présentés ici) en attestent, en montrant un nombre important de bandes, difficiles à définir, 

sur l’ensemble des gélatines non-glyquées utilisées. Si la charge protéique des bandes est trop 

importante, cela pourrait induire une saturation des profils de densité et, conduire à des résultats non 

exploitables, comme l’avaient souligné Villela et al. (2020). 

2.1.6.7. Spectrométrie de masse 

La spectroscopie de masse (MS) est une méthode d’analyse physique utilisée pour identifier des 

protéines, en mesurant le rapport masse sur charge des peptides ionisés. Un spectromètre de masse 

est généralement composé de trois éléments : une source d’ionisation, un analyseur et un détecteur.  

Plusieurs techniques, en fonction des résultats attendus peuvent être utilisées. La Figure 2.10 

décrit la différence entre les approches Maldi-TOF/MS et MS/MS. 

 

 

Figure 2.10. Analyse d’un échantillon protéique par spectrométrie de masse (approches Maldi-TOF/MS en haut et MS/MS 
en bas). 

 

Comparativement à la MS (Maldi-TOF/MS), la MS/MS (Orbitrap) permet d’obtenir une étiquette 

de séquence peptidique, c’est-à-dire une information sur la masse du peptide, mais aussi sur sa 

séquence partielle ou totale grâce à sa fragmentation. En effet, l’analyseur Quadripôle permet de 

déduire la masse du peptide parent et, l’Orbitrap (second analyseur) permet de déduire la masse des 

peptides fils, c’est-à-dire des fragments qui constituaient initialement le peptide parent. 

 Cucu et al. (2012) ont utilisé les méthodes Maldi-TOF/MS et MS/MS pour identifier des 
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protéines post-glycation (protéines de lactosérum et glucose). La quantité de groupements carbonyles 

liés aux protéines ainsi que la perte de résidus réactifs de Lysine a été utilisée comme indicateur du 

degré de glycation. La perte de résidus de Lysine est depuis longtemps utilisée comme indicateur des 

stades précoces et avancés de la réaction de glycation (Contreras-Calderon et al., 2009). 

Sun et al. (2021), en étudiant la conjugaison entre de l’ovalbumine et du dextrane, ont pu mettre 

en évidence 12 sites de glycation, suite au couplage de l’approche MS avec l’HPLC. Les résultats 

obtenus lors de cette étude sont discutés en section 2.3.2.2.3. 

2.1.6.8. Spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier (FT-IR) 

La spectroscopie en moyen Infrarouge à transformée de Fourier (FT-IR) consiste à mesurer 

l’absorption de certaines longueurs d’ondes du spectre (IR) par les molécules constitutives d’un 

échantillon. Les longueurs d’onde (λ) absorbées renseignent sur la nature des liaisons chimiques 

présentes au sein de ces molécules, car celles-ci convertissent l’énergie issue de ces longueurs d’ondes 

spécifiques en vibration moléculaire. Les longueurs d’onde mesurées sont exprimées sous forme de 

nombre d’onde 𝑣̅𝑣 (en cm-1) tels que 𝑣̅𝑣 = 1 𝜆𝜆 (Bruker, 2022 ; Dalibart & Servant, 2000). 

La FT-IR permet d’observer des changements dans la structure secondaire des macromolécules, 

d’acquérir des informations sur la composition de la matrice (lipides, protéines, glucides) et, 

également d’identifier certaines molécules qui ont une signature spectrale spécifique ; elle a été 

appliquée, dans notre cas, à la gélatine après glycation. En effet, le spectre IR d’une protéine est 

caractérisé par la présence de bandes caractéristiques appelées bandes amides. La bande amide I, en 

particulier, permet d’obtenir des informations sur la composition de la structure secondaire des 

protéines (présence d’hélices-α et de feuillets-β, coudes, etc.). Il est possible de la décomposer en 

sous-bandes, dont la position et l’aire sont corrélées à la nature et à la quantité des différents types 

de structures secondaires existantes (Bridelli, Stani & Bedotti, 2017). 

Stevenson et al. (2020) ont étudié les modifications chimiques liées à la glycation, et notamment 

les modifications de la structure secondaire de la gélatine, par l’acquisition de spectres infrarouge 

entre 4000 et 800 cm-1 (méthode également utilisée par Wang et al. (2020) entre 4000 et 400 cm-1). 

Les vibrations des liaisons Amides I, II et III ont été mises en relation avec les échantillons de gélatine, 

ce qui a permis de déceler une vibration d’étirement caractéristique d’un cycle pyranose (ex. : ribose). 

Le pic correspondant à la liaison Amide I a subi un ajustement de courbe afin de réaliser une analyse 

quantitative des changements de structure de la gélatine, notamment pour les feuillets-β agrégés qui 

se retrouvent couramment dans les protéines coagulées lors d’une dénaturation thermique. A mesure 
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que la température augmentait (jusqu’à 90 °C), une conversion des hélices-α vers des feuillets-β était 

observée, ceci ayant été interprété comme un dépliement de la protéine qui, par conséquent, a 

entraîné une meilleure accessibilité du ribose et une plus grande extension de la réticulation. 

Cependant, les travaux de Wang et al. (2020) sur le blanc d’œuf (ovalbumine) ont montré des résultats 

sensiblement différents. Après avoir considéré que la plage de longueur d’onde allant de  

1700 à 1600 cm-1 (bande Amide I) était caractéristique de la structure secondaire des protéines, ces 

auteurs ont montré que la structure du blanc d’œuf natif était dominée par des structures 

intramoléculaires de type feuillets-β (1630 cm-1), puis par des feuillets-β intermoléculaires  

(1689 cm-1). Le blanc d’œuf glyqué, quant à lui, présentait une augmentation de la proportion de 

feuillets-β à la fois intra- et intermoléculaires. Par contre, à la différence des résultats de Stevenson et 

al. (2020), une diminution du nombre d’hélices-31015 a été observée (1640 cm-1), qui s’expliquerait par 

le traitement thermique (jusqu’à 120 h à 60 °C). Dans le même temps, une augmentation de l’intensité 

à 1689 cm-1 a été observée, reflétant la formation de liaisons hydrogène au niveau des feuillets-β.  

Les changements observés par FT-IR sont minimes, ce qui est confirmé par les travaux de Bridelli 

et al. (2017), voire parfois indétectables, comme l’ont constaté Bhat & Karim (2014) ; il paraît donc 

difficile de se baser sur leur simple suivi pour évaluer l’état d’avancement de la glycation. Les variations 

des résultats entre ces différentes études peuvent être liées aux différences entre les paramètres 

réactionnels de la glycation. Contrairement à Stevenson et al. (2020) et Bridelli et al. (2017) qui 

travaillaient à un pH proche de 7, Bhat & Karim (2014) n’ont pas mesuré le pH des gels étudiés. Si la 

réaction s’est déroulée hors de l’intervalle de pH optimal (entre 7 et 9), il est possible que cela explique 

l’absence de certains produits de la réaction. 

De nombreux auteurs ont montré que l’analyse par FT-IR permettait d’observer l’effet de 

réticulation entre des glucides et le collagène de gélatine sur la structure secondaire de ces protéines. 

Par exemple, Etxabide et al. (2017) ont mis en évidence des changements au niveau de la bande des 

Amides II de la gélatine de poisson en présence de lactose. Schmidt et al. (2017) ont observé des 

modifications au niveau de bande Amide I et de la bande attribuée aux glucides (1100-900 cm-1) pour 

du collagène issu d’os. Ceci a été confirmé par Vaez et al. (2023) qui ont observé une augmentation de 

l’amplitude dans la bande 1080-1031 cm-1 pour du collagène. D’après ces auteurs, ceci pourrait être 

attribué à l’accumulation de produits de glycation. 

La spectroscopie FT-IR permet aussi de suivre l’accumulation des produits de la glycation dans le 

                                                      
15 Une hélice-3₁₀ est un type de structure secondaire des protéines susceptible de se former aux extrémités des hélices-α 
ou de manière isolée. Les hélices-3₁₀ constituent environ 10 % des domaines hélicoïdaux des protéines globulaires. 
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gel au cours de la réaction. C’est ce qu’ont fait Bridelli et al. (2017) au cours de leurs travaux sur la 

glycation du collagène de type I avec le D-ribose et le D-glucose. En comparant les spectres du 

collagène, du ribose et du glucose seuls, ils ont pu mettre en évidence l’existence d’une double bande 

semblant être caractéristique de la réaction du collagène avec un ose réducteur, située dans 

l’intervalle 1150-950 cm-1, avec 2 pics situés à 1032 et 1080 cm-1. Ils ont ensuite suivi l’évolution de 

l’amplitude et de l’aire sous la courbe de cette zone au cours du temps. Une augmentation de 

l’amplitude du double pic a été constatée, qui est fonction de la concentration en ose et du temps 

d’incubation des réactifs. Il a été considéré que l’aire sous la courbe du pic de l’amide I était un 

indicateur de la quantité de collagène. Cette aire a été utilisée pour normaliser les aires du pic 

représentant les glucides pour estimer la quantité de produits de glycation accumulés. La cinétique 

d’accumulation des produits a ainsi pu être suivie et une relation linéaire a été établie avec la quantité 

de produits de glycation accumulée et le temps de réaction. De plus, la quantité de produits de 

glycation formée augmente avec la concentration initiale en ose, bien qu’aucune relation linéaire 

entre ces paramètres n’ait pu être montrée. Il est également apparu que la cinétique de glycation était 

plus rapide pour le ribose que pour le glucose, ce qui a déjà été montré dans la littérature, le ribose 

étant plus réactif que le glucose. Roy et al. (2010) ont couplé ces mesures en FT-IR avec des mesures 

de fluorescence pour suivre l’accumulation d’AGEs au cours de la réaction. Les pics représentatifs de 

la liaison entre le ribose et le collagène en FT-IR étaient situés à 1083 et 1040 cm-1. Grâce à cette 

méthode, les auteurs constaté une relation linéaire entre la concentration en ribose et la quantité de 

ribose liée aux protéines. 

 

Dans la perspective d'une texturation naturelle des aliments sans ajout d'additifs texturants, la 

mise en œuvre de la réaction de glycation en couplage de l'impression 3D alimentaire apparaît comme 

une solution supplémentaire à explorer, à condition qu'elle soit parfaitement maîtrisée afin d'éviter la 

formation d'AGEs nocifs pour la santé humaine. Cependant, cette voie nécessite encore des études 

pour comprendre les interactions potentielles entre l'I3D et la glycation, car les effets de cette réaction 

sur les propriétés mécaniques et la sécurité de l'aliment dépendront, entre autres, de la composition 

de l'aliment imprimé et, des conditions appliquées (en termes de température, de teneur en eau, de 

pression, de pH, etc.). À cet égard, la modélisation mathématique et la simulation numérique sont 

susceptibles d'être des outils précieux pour la conception virtuelle d'aliments texturés imprimés en 

3D, car ces approches numériques peuvent prendre en compte un large éventail de données allant 

des conditions du procédé d'impression et de la cinétique réactionnelle à la formulation des matières 
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premières et à la microstructure du produit. 

2.2. Matériels et méthodes 

2.2.1. Liste des différents matériels et réactifs utilisés 
 

Les tableaux présentés ci-après rassemblent les différents matériels et réactifs utilisés lors des 

expérimentations relatives au présent chapitre, à savoir les matériels de laboratoire (Tableau 2.5), les 

produits et ingrédients utilisés pour la préparation des gels de gélatine (Tableau 2.6), les réactifs 

utilisés par type d’analyses (Tableau 2.7), les résultats des teneurs en eau mesurées pour les différents 

ingrédients nécessaires à la préparation des gels de gélatine (Tableau 2.8), ainsi que l’ensemble des 

logiciels utilisés pour l’acquisition ou le traitement des données (Tableau 2.9). 

Les gélatines utilisées se présentaient sous forme de poudre. Elles avaient été préalablement 

extraites de peaux de porc (type A, taille des particules : 8, 18 et 30 mesh) (Rousselot, Espagne). Les 

gels de gélatine ont été préparés, soit de l’eau ultrapure, soit une solution tamponnée, en fonction 

des paramètres à tester (Tableau 2.6). Un ose réducteur a été ajouté afin de permettre la réaction de 

glycation. Des gélatines à 75 et 200 Bloom ont été utilisées pour l’ensemble des expérimentations 

destinées à déterminer les conditions réactionnelles. 

Ces gélatines, achetées en lots afin de standardiser les différentes expérimentations, ont été 

choisies sur la base de leurs indices Bloom, de façon à être représentatives des pratiques de l’industrie 

agro-alimentaire (Kuai, Liu, Ma, Goff & Zhong, 2020 ; Yang et al., 2022). Des gels de cette gamme 

d’indices Bloom ont également été utilisés en tant que milieux modèles pour des études sur les 

mécanismes de la mastication, à l’instar des travaux de (Hennequin, Allison, Veyrune, Faye & Peyron, 

2005). 
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Tableau 2.5. Liste des matériels utilisés pour les expérimentations de glycation de gels de gélatine. 

Matériels Fournisseurs 
Balance de précision DeltaRange AG204 Mettler Toledo, France 
Ph-mètre MA235, sonde Inlab 427 Mettler Toledo, France 
Etuves thermostatées KB115 et KB240 -10 +110 °C Binder GmbH, Allemagne 
Agitateurs magnétiques Ikamag RH Janke & Kunkel Ika labortechnik, 

Allemagne 
Agitateur à retournement Tube Revolver 
Agitateur Roto-therm MiniPlus 

Thermo Scientific, Allemagne 
Benchmark Scientific, USA 

Valets développés au laboratoire Annexe V 3 
Spectrophotomètre UV-visible-proche IR V-670 
Disperseur Polytron PT2100 

Jasco, France 
Kinematica, Suisse 

Purificateur d’eau Direct-Q3 Millipore, France 
Four de dessication ED240 +300 °C 
Spectrocolorimètre CM 2500d 

Binder GmbH, Allemagne 
Konica Minolta, Japon 

Texturomètre Modèle 5543 
Capteur de force ±5 - ±100 N 

Instron, USA 
Instron, USA 

Texturomètre EZ-Test LX 
Capteur de force 100N ± 1% 

Shimadzu, France 
Shimadzu, France 

Rhéomètre HAAKE MARS iQ Air 
Spectromètre Direct Detect® 

Thermo Electron GmbH, Allemagne 
Merck Millipore, France 

Spectromètre de masse Autoflex Speed MALDI-
TOF/TOF 

Bruker Daltonics, USA 

Spectromètre de masse NanoLC-MS/MS Orbitrap-
HFX 
Vibro-boyeur MM400 
Cryomicrotome Leica CM1950 
Ultramicrotome Reichert-Jung Ultracut E 
Microscope Electronique à Transmission H7650 
Caméra digitale couplée au MET 
Spectromètre infrarouge Nicolet iN10 

Thermo Fisher Scientific, USA 
Retsch, Allemagne 
Leica Biosystems, Allemagne 
Leica Biosystems, Allemagne 
Hitachi, Japan 
Hamamatsu Photonics, Japan 
 Thermo Scientific, USA 
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Tableau 2.6. Liste des produits utilisés dans la composition des différents gels de gélatine. 

 

Gélatines Fournisseurs Glucides Fournisseurs Solvants Fournisseurs 
75 Bloom 

125 Bloom 
175 Bloom 
200 Bloom 
250 Bloom 

Rousselot, 
Espagne 

D-glucose 
monohydraté 

≥99% 
198,17 g.mol-1 

Sigma-
aldrich, 
France 

Eau ultra-
pure 18,2 
MΩ.cm-1 

 

Merck 
Millipore, 

France 

 
D-Fructose 

180,16 g.mol-1 

 

Phosphate 
Buffered 

Saline (PBS) 
pH 7,4 

Sigma-
aldrich, 
France 

  
D-Ribose ≥98% 
150,13 g.mol-1 

Tris - Trizma® 
Pre-set crystal 

pH 7,0 

    
Tris - Trizma® 
Pre-set crystal 

pH 8,0 

    

Tris - Trizma® 
Pre-set crystal 

pH 9,0 
Phosphate 
Buffered 

Saline (PBS) 
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Tableau 2.7. Liste des réactifs utilisés en fonction des méthodes analytiques mises en œuvre pour caractériser la réaction 
de glycation dans les gels de gélatine. 

 
Réactifs Type d’analyses Références 
H2SO4 Méthode de Dubois Dubois et al. (1956) 
Phénol Méthode de Dubois  
2-Méthylbutane Cryofixation Sigma-Aldrich, 

Allemagne 
Glutaraldéhyde   
Tampon Cacodylate   
Osmium tetroxide 
Ethanol 
Oxyde de propylène 

MET 
Sigma-Aldrich, 
Allemagne 

Résine époxy  TAAB, Eurobio, France 
Acétate d’uranyl   
EthylèneDiamineTétraAcétique (EDTA) 
DodécylSulfate de Sodium (SDS) 
DichloroDiphénylTrichloroéthane 
(DDT) 
Acide trifluoroacétique et acide α-
cyano-4-hydroxycinnamique (HCCA) 
Acide trifluoroacétique (TFA) 
Acide Sinaptique (SA) 
Acetonitrile 
Trypsine pancréatique porcine 
Chymotrypsine 
Collagénase type 1 
Bicarbonate d’ammonium 
Acide trifluoroacétique 

Maldi-TOF/TOF 
 

LC-MS/MS 
 

Sigma-Aldrich, 
Allemagne 
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Tableau 2.8. Teneurs en eau mesurées dans les ingrédients utilisés pour la préparation des gels de gélatine et prises en 
compte dans les calculs de masse pour la préparation de ces gels. 

Ingrédients Teneur en eau (kgeau/kgMS) 
Gélatine 75 Bloom 0,12 

Gélatine 125 
Bloom 

0,14 

Gélatine 175 
Bloom 

0,13 

Gélatine 200 
Bloom 

0,16 

Gélatine 250 
Bloom 

0,16 

D-Glucose 0,10 
D-Fructose 0,03 

D-ribose 0,03 
 

 
Tableau 2.9. Ensemble des logiciels utilisés pour l’acquisition ou le traitement des données expérimentales en lien avec la 

caractérisation de la glycation dans des gels de gélatine. 

Logiciel Type d’analyses Références 
SpectraMagicTMNX 
FlexControl 3.4 
PeaksX-PRO software 
Mascot 
OMNIC Picta 
The Unscrambler 9.8 
Trapezium X 
Bluehill 3 
RheoWinTM 
NIS-Elements D 5.30.03 
Matlab® R2019b 
Statistica 14.0.015 

Mesures de couleur 
MS/MS 
MS/MS 
MS/MS 

FT-IR 
FT-IR 

Texture 
Texture 

Rhéologie 
Microscopie 

Rhéologie 
Statistiques 

Konica Minolta, Japon 
Bruker Daltonics, Allemagne 
Bioinformatics Solutions Inc., Canada 
Matrix Science, USA 
Thermo Electron GmbH, Allemagne 
CAMO Software, Norvège 
Shimadzu, France 
Instron, USA 
Thermo Electron GmbH, Allemagne 
Nikon Instruments INC, USA 
The MathWorks, USA 
Tibco Software Inc., USA 

 

2.2.2. Détermination des paramètres réactionnels à partir d’études 
préliminaires 

 

Différentes approches ont été utilisées pour déterminer, lors d’expériences préliminaires, les 

paramètres réactionnels optimaux, ainsi que l’état d’avancement de la réaction. 
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2.2.2.1. Préparation des gels de gélatine pour la détermination des 

paramètres réactionnels 

La teneur en eau des gels a été contrôlée, en tenant compte de la quantité d’eau présente dans 

chaque ingrédient et de la quantité de solvant ajoutée. La préparation des gels s’est faite selon le mode 

opératoire présenté en Annexe S 2.1.  

- Mesure de la teneur en eau 

La teneur en eau a été mesurée pour chacun des ingrédients. Pour ce faire, deux grammes ont 

été pesés et placés, pendant 24 h, dans une étuve, à 105 °C. La teneur en eau a été calculée en utilisant 

l’équation 2.1 : 

 

𝑋𝑋 = 𝑚𝑚𝑚𝑚−𝑚𝑚𝑚𝑚
𝑚𝑚𝑚𝑚

   Eq. 2.1 

Avec X : la teneur en kgeau/kgMS (MS : Matière Sèche) ; mi : la masse de l’échantillon avant 

déshydratation (g) ; et mf : la masse de l’échantillon après déshydratation (g). 

 

La masse d’eau de chaque ingrédient a été prise en compte dans le calcul de la teneur en eau finale 

du gel, dont la valeur était fixée par (Eq. 2.2) :  

 

𝑄𝑄𝑄𝑄 = 𝑋𝑋 × 𝛴𝛴(𝑀𝑀𝑀𝑀 − 𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡 𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒)   Eq. 2.2 

 

Avec Qs : la quantité de solvant à ajouter (g) ; X : la teneur en eau (kgeau/kgMS) ; MS : la quantité de 

matière sèche totale présente dans les produits (g) ; et tot eau : la quantité d’eau totale présente dans 

les produits (g). 

 

- Mesure du pH 

Pour cette mesure, un gramme de gel a été prélevé et 9 mL d’eau ultra-pure ont été ajoutés. Le 

mélange a été dispersé au Polytron (Tableau 2.5) à 21000 tr.min-1, pendant 30 s. Les mesures de pH 

ont été effectuées avec une sonde ‘Inlab 427’ préalablement étalonnée et reliée et à un pH-mètre 

MA235 (Tableau 2.5). 
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2.2.2.2. Evaluation des effets de la glycation par mesure de la texture 

Une fois les gels coulés et la réaction de glycation stoppée par refroidissement dans la glace, la 

méthode au pénétromètre permet de comparer la résistance mécanique entre les échantillons. Il s’agit 

d’un test rapide, réalisé sur le texturomètre Instron 5543 (Tableau 2.5). Le capteur de force utilisé 

était de 50 N. 

Les courbes obtenues représentent la charge de compression (en N) en fonction de la 

déformation de compression (en %). Le choix de la sonde de compression influence la mesure, deux 

types de sonde ont donc été testées. Dans un 1er temps, une sonde de 10 mm de diamètre a été 

montée sur le système de mesure et, dans ce cas, le point de fracturation du gel était visible  

(Figure 2.11), avec potentiellement des effets de bords. Une sonde de 2 mm a été ensuite fabriquée 

afin de limiter ces effets et multiplier le nombre de mesures sur un même gel. Cependant, les forces 

mesurées étaient plus faibles et parfois en limite de sensibilité du capteur (qui avait néanmoins une 

linéarité de ± 0,25 % entre 0,4 et 100 % de sa capacité de charge). 

 

 

Figure 2.11. Effet d’une sonde de pénétration de 10 mm de diamètre sur un gel de gélatine. Malgré une répétabilité 
acceptable (n=9 répétitions), la charge de compression est faible, proche de la limite de détection du capteur 
de force et, la déformation liée à la compression se traduit par 2 pics (entourés en vert et en rouge). Le second 
pic (entouré en rouge) se produit après la fracture du gel. 

 

Afin de vérifier la répétabilité des mesures avec la sonde de 2 mm, des dispositifs servant de 

guide ont été conçus par I3D polymère, afin de réaliser les mesures de pénétrométrie de manière 
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équidistante sur les gels coulés. Au final, 5 points de mesure ont été réalisés pour les gels coulés dans 

des tubes de 27 mm de diamètre, ou 36 points de mesure pour les gels coulés dans des récipients de 

90 mm de diamètre (Figure 2.12) (cf. 2.3.1.2.1). 

 

 

Figure 2.12. Dispositifs permettant de tester la répétabilité des mesures du pénétromètre pour des gels de diamètre 27 et 
90 mm. A - Conception des dispositifs (CAO), B – Dispositifs imprimés en 3D (acide polylactique), et C – Mesures 
sur le texturomètre Instron dans le cas d’un gel de 90 mm de diamètre. 

 

Pour caractériser la texture des gels, nous avons utilisé la méthode de Texture Profile Analysis 

(TPA). Cette méthode qui consiste à appliquer deux déformations successives à un échantillon simule 

l’action de mastiquer. La force nécessaire à cette déformation est mesurée tout au long du test, et 

l’analyse de la courbe obtenue permet de déterminer différents paramètres relatifs au produit : la 

fermeté, l’élasticité, l’adhérence, la cohésion et la masticabilité. Cette méthode, mise en œuvre au 

moyen d’un texturomètre Shimadzu (Tableau 2.5), a permis d’évaluer l’effet de la glycation sur la 

texture des gels. Les mesures ont été réalisées selon les conditions suivantes : échantillon cylindrique 

de 20 x 10 mm, sonde de compression de 50 mm de diamètre, détection de surface à 0,5 N, vitesse de 

déplacement de 20 mm/min et double compression à 50 % de la hauteur de l’échantillon. Les 

échantillons de gel ont été placés à température ambiante 2 heures avant les mesures. 

2.2.2.3. Etat d’avancement de la réaction de glycation par 

spectrophotométrie d’absorption moléculaire UV-visible 

Le suivi de l’avancement de la réaction de glycation a été adapté du mode opératoire de 

Stevenson et al., (2020). Les mesures ont été effectuées avec un spectrophotomètre d’absorption 

moléculaire (Tableau 2.5) entre 200 et 800 nm, à l’aide de cuves en quartz optique (Fisherbrand, 
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France). Les cuves possédaient un trajet optique d’une longueur de 10 mm et, étaient adaptées à des 

longueurs d’ondes comprises entre 260 et 2500 nm. Le mode opératoire était le suivant : 

• Peser 10 mL d’eau ultrapure dans un ballon ; 

• Ajouter 0,1 g de gel solide ; 

• Homogénéisation au Polytron (30 s) ; 

• Faire chauffer le tout au bain-marie à 45 °C ; 

• Mélanger au moins 2 fois afin de dissoudre complètement le gel ; 

• Dilution au 1/100 pour obtenir des valeurs d’absorbance inférieures à 1,5 (Ajandouz et al., 

2001). 

2.2.2.4. Mise en évidence de la formation de bases de Schiff par approche 

protéomique 

2.2.2.4.1. Hydrolyse enzymatique des gels de gélatine 

Etant donné la taille des protéines présentes dans les gels, une étape d’hydrolyse était 

nécessaire. 

- Préparation des gels de gélatine 

Les gels de gélatine ont été préparés selon le mode opératoire présenté en Annexe S 2.1. La 

méthode de coulage des gels est la suivante : 

• Placer les moules cylindriques de 4 x 10 mm dans un bac de glace ; 

• Couler le gel dans les moules à l’aide d’une pipette automatique P1000 ; 

• Laisser 15 min dans la glace pour la prise en masse ; 

• Démouler. 

- Mode opératoire relatif à l’hydrolyse enzymatique  

Trois enzymes ont été testées : la trypsine, la chymotrypsine et la collagénase de type I (ajoutées 

à hauteur de 2 mg par tube). La méthode d’hydrolyse est décrite en Annexe S 2.2. 

Après digestion enzymatique, les peptides ont été séparés des protéines résiduelles non 

digérées par ultrafiltration (pendant 2 h, à 10 000 g, à température ambiante) sur une colonne Vivaspin 

500 (5000 Da MWCO, Sartorius, Allemagne). 
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- Contrôle de l’hydrolyse 

La méthode infrarouge « Direct Detect® » (Tableau 2.5) a été utilisée en première intention, 

avant la spectrométrie de masse, pour mesurer la concentration en peptides. Cette méthode a permis 

de réaliser des dosages dans la gamme de concentration 250-5000 µg.m-1, pour un volume 

d’échantillon de 2 µL, par détermination du nombre de liaisons amides. 

2.2.2.4.2. Analyses par spectrométrie de masse Maldi-TOF/MS 

Un spectromètre de masse MALDI-TOF/TOF a été utilisé, équipé d’un laser Smartbeam et 

utilisant le logiciel FlexControl (Tableau 2.5 et Tableau 2.9). La source d’ionisation était une source 

MALDI (Matrix-Assisted Laser Desorption/Ionisation) et l’analyseur était de type TOF, c’est-à-dire qu’il 

était basé sur le calcul du temps de vol de l’échantillon afin de l’analyser (‘’TOF = Time Of Flight’’). Le 

MALDI-TOF/MS est une technique analytique largement utilisée en raison de sa sensibilité, de sa 

vitesse relativement élevée et de sa simplicité. Le MALDI-TOF est particulièrement adapté à l'analyse 

de mélanges de protéines, avec ou sans préfractionnement. Son seul inconvénient est sa faible 

reproductibilité qui rend les mesures quantitatives plus difficiles. 

- Préparation des échantillons pour analyse Maldi-TOF/TOF 

Les échantillons ont été préparés selon le mode opératoire présenté en Annexe S 2.3. Une fois 

les protéines extraites, celles-ci ont été purifiées, puis déposées sur les cibles du MALDI-TOF/TOF avec 

de la matrice en excès. L’échantillon et la matrice vont pouvoir ainsi co-cristalliser et cette dernière 

jouera un rôle protecteur de l’échantillon vis-à-vis du faisceau laser. Par ailleurs, les échantillons ont 

dû être déposés à proximité du calibrant peptide. Le calibrant, également appelé étalon externe, est 

un mélange connu de peptides (masses connues). La calibration est dite « externe/proche », car le 

calibrant doit être déposé géographiquement à proximité des échantillons. Il faut compter 1 calibrant 

pour 8 échantillons à analyser. L’étalonnage doit être réalisé entre chaque échantillon.  

Bien qu’il existe des matrices polyvalentes, il est préférable d’utiliser des matrices spécifiques à 

l’échantillon. En effet, l’évaluation de la meilleure matrice en fonction des caractéristiques de 

l’échantillon (masse moléculaire, composition…) et la détermination de la concentration du ratio 

matrice/échantillon optimal permettent d’affiner la mesure. Durant nos expériences, deux matrices 

ont été testées (SA et HCCA). La matrice HCCA (composition en Annexe S 2.3) a été sélectionnée. Cette 

matrice étant préférentiellement utilisée pour les molécules dont la masse moléculaire n’excède pas 
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10 kDa. Le dépôt a été également fait soit en mélangeant les protéines et la matrice au préalable, soit 

en les déposant de façon séparée. Il est apparu que réaliser le dépôt en deux temps était plus efficace. 

Le dépôt sur la plaque MALDI s’est donc fait en déposant 1 μL de l’échantillon, puis 1 μL de matrice 

HCCA. 

Une fois la plaque introduite dans le spectromètre, les cristaux formés sont bombardés de tirs 

lasers à 337 nm pendant quelques nanosecondes, provoquant à la fois la désorption des molécules 

analysées en phase gazeuse et le transfert de protons permettant l’ionisation. En fonction de la source 

du spectromètre, les ions formés sont des ions [M-H]- ou [M-H]+. Pour les protéines et les peptides, 

l’analyse se fait généralement en mode positif. Les ions formés (il s’agit d’un abus de langage, en 

réalité, ce sont des molécules chargées et non des atomes chargés) passent ensuite de façon 

synchronisée dans un tube sous vide, appelé tube de vol, pour atteindre le détecteur. En fonction du 

temps passé dans le tube, l’analyseur va pouvoir déduire la masse moléculaire de chaque ion. Pour de 

petites molécules (MM < 3,5 kDa), il est possible d’utiliser l’appareil en mode « reflectron » ou  

« refocalisation » (par opposition au mode linéaire). Cette technique consiste à renvoyer les ions dans 

le tube de vol une seconde fois, lorsque ces derniers en ont atteint l’extrémité. En parcourant le même 

chemin à nouveau, on peut doubler leur temps de vol et ainsi gagner en résolution, au détriment de 

la sensibilité, car une partie de l’échantillon est souvent perdue.  

Il est ainsi possible de réaliser l’empreinte de masse peptidique (PMF, Peptide Mass Fingerprint) 

d’une protéine, en la clivant en plusieurs peptides par digestion enzymatique et en les analysant. Le 

spectre obtenu présente alors plusieurs pics représentant chacun un peptide et indiquant sa masse 

moléculaire. Cette première information sur la protéine n’est pas toujours suffisante à son 

identification et il est alors nécessaire de fragmenter les peptides eux-mêmes. On obtient alors une  

« Peptide Fragment Fingerprint » (PFF) et, en étudiant les différences de masses entre chaque 

fragmentation, on peut déterminer la composition en acides aminés du peptide.  

2.2.2.4.3. Analyses par LC-MS/MS (Liquid Chromatography coupled to tandem 

Mass Spectrometry) 

Comme pour les analyses par MALDI-TOF/TOF, les modes opératoires de préparation des 

échantillons et d’hydrolyse des gels sont présentés en Annexe S 2.1 et Annexe S 2.2. Après digestion 

enzymatique, les peptides ont été séparés des protéines résiduelles non digérées. Les étapes de 

purification et de concentration des peptides ont été réalisées à l'aide d'une colonne Peptide Cleanup 

C18 Spin tubes (Agilent, California, USA), selon les recommandations du fabricant. Tout d'abord, 50 µL 
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de solution filtrée ont été déposés sur la colonne, puis les peptides retenus sur la colonne 

chromatographique C18 ont été élués avec une solution aqueuse contenant 70 % d'acétonitrile (v/v). 

L'hydrolysat de peptides obtenu a ensuite été analysé par spectrométrie de masse NanoLC-MS/MS 

Orbitrap-HFX (Tableau 2.5 et Tableau 2.7). L'identification des peptides et des modifications de 

glycation a été réalisée avec le logiciel PeaksX-PRO (Tableau 2.9), en utilisant la bibliothèque de 

séquences protéiques suscrofa (49792 seq, uniprot). Comme il s'agissait d'une approche exploratoire, 

seule la gélatine d’indice 200 Bloom a été analysée par cette méthode. 

 

2.2.3. Etude des mécanismes de la glycation dans un gel de gélatine 

2.2.3.1. Préparation des échantillons et design expérimental 

Les gélatines utilisées étaient de type A, issues de peau de porc, de degré Bloom 125 (B125) et 

200 (B200) et de teneurs en eau initiales 0,15 et 0,16 kgeau/kgMS, respectivement (Rousselot®, 

Espagne). Les poudres de gélatine ont été équilibrées en teneur en eau, en les plaçant pendant  

10 jours dans des récipients étanches (à 18 °C et à l’obscurité) contenant soit un volume d’eau en excès 

par rapport à la quantité de poudre, soit du gel de silice (en excès également) préalablement 

déshydraté. Des poudres de teneurs en eau égales à 0,06 et 0,34 kgeau/kgMS ont ainsi été obtenues 

pour B125 et, égales à 0,06 et 0,42 kgeau/kgMS pour B200 (Figure 2.13). Les teneurs en eau ont été 

mesurées à chaque étape du protocole expérimental (Figure 2.13). Ces poudres ont été ajoutées à une 

solution de tampon Tris (2-amino-2-hydroxyméthylpropane-1,3-diol) 1 M (Tableau 2.6), afin de 

maintenir le pH réactionnel à 9 ± 0,5. En tenant compte de la quantité de tampon ajoutée, de la 

fraction d’eau contenue dans les poudres de gélatine et de D-ribose (ajout de 7 % en masse pour les 

conditions glyquées), nous avons obtenu des gels d’une teneur en eau égale à 2,68 ± 0,04 kgeau/kgMS 

pour la condition sèche (S) et égale à 3,74 ± 0,11 kgeau/kgMS pour la condition humide (H) (aw : 0,961 

et 0,964 respectivement), pour chacun des deux indices Bloom testés. La réaction de glycation a été 

initiée (hors conditions « témoins ») par l’ajout de D-ribose (0,03 kgeau/kgMS). L’ensemble du mélange 

a été placé sur un agitateur rotatif à retournement (Tableau 2.5), dans une étuve régulée à 50 °C 

(Tableau 2.5), jusqu’à dissolution et homogénéisation de la gélatine. Au bout de 3 h sous agitation, les 

gels ont été coulés dans des moules cylindriques en acier inoxydable (20 mm de diamètre et 10 mm 

de hauteur), refroidis dans de la glace pour les mesures de Texture Profile Analysis (TPA) et les mesures 

colorimétriques et, dans des moules de 10 mm de diamètre pour 20 mm de hauteur pour les 

observations en microscopie électronique. Après 15 min de prise en masse sur un lit de glace, les 
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échantillons ont été placés, à 4 °C, dans des récipients étanches. Pour les mesures de rhéologie, les 

gels ont été coulés dans des moules cylindriques de 38x1 mm, imprimés en 3D en acide polylactique 

(PLA). Etant donné leur faible épaisseur, les gels ont été coulés à température ambiante, avant d’être 

recouverts d’une plaque de verre pour assurer une épaisseur homogène, puis placés à 4 °C. Les 

mélanges « témoins » ont été strictement préparés de la même façon, en absence de D-ribose, et 

chaque mélange a été réalisé en triplicat (3 gels « témoins » et 3 gels glyqués, préparés 

simultanément). La nomenclature des échantillons préparés est présentée dans le Tableau 2.10. 

 

 

Figure 2.13. Démarche expérimentale utilisée pour comprendre les mécanismes de la glycation au sein de gels de gélatine. 
 

Tableau 2.10. Nomenclature des échantillons de gels de gélatine préparés pour les différentes analyses. 

Gélatine Abréviation Teneur en eau Abréviation Glycation Abréviation 
Indice Bloom 125 B125 Sec (2,68 kgeau/kgMS) S Non-glyqué (sans D-ribose) NG 
Indice Bloom 200 B200 Humide (3,74 kgeau/kgMS) H Glyqué (avec D-ribose) G 

2.2.3.2. Méthodes utilisées pour la caractérisation de la glycation 

2.2.3.2.1. Colorimétrie 

Un des marqueurs de la réaction de glycation est le changement de couleur (jaune/orangé à 

brun). La couleur a été mesurée au moyen d’un spectrocolorimètre (Tableau 2.5) dans l’espace de 

couleur CIELAB (D65-10°-L*a*b*-d/8 SCE). Cet instrument a été calibré à 0 (dans l’air) et avec un blanc 

standard (n°7009694). Les mesures de couleur ont été effectuées sur des gels de 10 mm d’épaisseur, 
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préalablement placés sur une feuille de papier blanc. La différence de couleur totale (ΔE*) a été 

calculée entre les échantillons témoins et les essais (G vs. NG), en utilisant la relation suivante : 

 

∆𝐸𝐸 ∗= �(∆𝐿𝐿 ∗)² + (∆𝑎𝑎 ∗)² + (∆𝑏𝑏 ∗)²  Eq. 2.3 

2.2.3.2.2. Caractérisation ultra-structurale par microscopie électronique à 

transmission 

Les échantillons ont été préparés pour les observations en microscopie électronique à 

transmission (MET) à partir de cylindres de gel. Ils ont d'abord été fixés dans une solution composée 

de 2,5 % de glutaraldéhyde dans un tampon cacodylate de sodium à 0,1 M, pH 7,4 et, conservés à 4 °C 

jusqu'à leur utilisation. Les échantillons ont été post-fixés 1 h dans du tétroxyde d'osmium à 1 % dans 

un tampon cacodylate de sodium 0,1 M et, déshydratés par des bains successifs d’éthanol à 

concentration croissante puis dans de d'oxyde de propylène pur avant d'être inclus dans une résine 

époxy (Theron et al., 2011). Des coupes ultrafines (90 nm) ont été colorées à l'acétate d'uranyle et au 

citrate de plomb (Reynolds, 1963). Le protocole complet est décrit en Annexe S 2.5. Les coupes 

ultrafines ont été examinées par MET avec une tension d'accélération de 80 kV aux grossissements 

suivants : x8000, x2500 et x70000 (Centre d’Imagerie Cellulaire Santé – CICS, université Clermont-

Auvergne). Cent-cinquante images ont été acquises à l'aide d'une caméra numérique (Tableau 2.5 et 

Tableau 2.7) 

2.2.3.2.3. Analyse de la composition chimique et de la structure macromoléculaire 

des protéines 

Les échantillons ont été cryofixés (mode opératoire en Annexe S 2.5) par immersion dans du  

2-methylbutane refroidi par de l’azote liquide. Des coupes de 6 μm d’épaisseur ont été réalisées au 

cryomicrotome à -25 °C (Tableau 2.5) et placées sur des fenêtres BaF2 circulaires de dimensions  

13x1 mm (Crystran Limited, Poole, Royaume-Uni). Les coupes ont été séchées à température ambiante 

afin d’éliminer l’eau libre des échantillons. 

Les coupes ont été analysées en spectroscopie FT-IR grâce à un spectromètre Nicolet iN10 

(Thermo Scientific). Les acquisitions ont été réalisées avec le logiciel OMNIC Picta (Thermo Fisher 

Scientific, Madison, USA). L’acquisition des spectres s’est faite en transmission avec un détecteur 

refroidi à l’azote liquide, une fenêtre d’acquisition de 30 x 30 μm et une résolution d’acquisition de  
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2 cm-1 sur l’intervalle 4000-675 cm-1. Pour chaque coupe, 30 spectres résultants de l’accumulation de 

64 acquisitions (64 scans) ont été acquis. Le spectre du bruit de fond résultait de l’accumulation de 

128 acquisitions. Les spectres ont ensuite été prétraités avec le logiciel "The Unscrambler"  

(Tableau 2.9). Une transformation linéaire des spectres a été effectuée par la méthode Extended 

Multiplicative Signal Correction (EMSC), puis les spectres ont été dérivés en utilisant la méthode de 

Stavitzky-Golay avec 7 points de lissage et un polynôme d’ordre 2, afin d’améliorer la résolution des 

bandes spectrales et pour minimiser les variations de la ligne de base. Des analyses en composantes 

principales (ACP) ont été réalisées avec "The Unscrambler". Les nombres d’onde les plus 

discriminantes ont été identifiées à partir des loading plots des ACP et, des comparaisons de moyennes 

(Test de Student) ont été mises en œuvre pour vérifier si les variations d’absorbance à ces nombres 

d’onde étaient significativement différentes. 

2.2.3.2.4. Comportement rhéologique 

Le comportement rhéologique des gels a été caractérisé au moyen d’un rhéomètre (Tableau 2.5) 

équipé d’une géométrie plan-plan striée de 35 mm de diamètre, avec un entrefer de 1 mm. La 

température des échantillons a été régulée à 20 °C ± 1 °C. Un balayage en contrainte à une fréquence 

de 1 Hz a été effectué. Ont été ainsi déterminées les valeurs de contrainte de cisaillement au 

croisement des modules viscoélastiques (τ-croisement), la valeur du module élastique dans le domaine 

viscoélastique linéaire (G’max) et la contrainte de cisaillement à la fin du domaine viscoélastique 

linéaire (τ-fin-LVR). Ces paramètres seront définis dans le Chapitre 3. 

La mesure des paramètres rhéologiques des gélatines B200 s’est avérée délicate à cause de leur 

fermeté élevée. Afin de déterminer la fin du domaine viscoélastique linéaire (τ-fin-LVR) et la valeur de 

τ (contrainte de cisaillement) à ce point qui correspond à une baisse de 10 % de la valeur du module 

élastique G' et, en raison de l'échec de l'algorithme du logiciel du rhéomètre dans certains cas 

(RheoWinTM), nous avons codé un script interne (Matlab®). Dans le domaine de contraintes (τ) 

supérieur à 500 Pa, afin d'éliminer les variations initiales, le point de plus faible gradient a été défini 

comme étant dans la partie plate. Les points de τ inférieurs ont ensuite été ajoutés à ce qui est 

considéré comme la première partie de la portion plate, tant que la différence absolue entre leur 

valeur du module G' et le point adjacent restait inférieure à 10 %. Selon ce critère, le point τ le plus 

bas définit le début de la partie utile de la courbe et de la partie plate. Dans cette portion utile, des 

points de τ plus élevés ont été ajoutés progressivement, tant que la valeur moyenne du module G' 

restait inférieure à 10 % de la moyenne précédente. Enfin, et afin de compenser l'intervalle entre les 
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points de données, la valeur de τ pour une chute de 10 % a été estimée par interpolation linéaire entre 

le dernier point avant la limite et le premier point la dépassant. 

 

2.2.4. Analyses statistiques 
 

Les analyses statistiques ont été réalisées avec le logiciel Statistica (Tableau 2.9). Les données 

ont été analysées par le test de Grubbs pour détecter les valeurs aberrantes. En fonction des données, 

différents tests statistiques ont aussi été mis en œuvre : 

-  Analyse de variance (ANOVA) à un facteur, en respectant les conditions de normalité et 

d’homoscédasticité des échantillons ; 

- Le test de Tukey a été utilisé pour les comparaisons multiples post-hoc, le niveau de 

significativité étant fixé à P < 0,05 ; 

- Le test de Wilcoxon-Mann-Whitney, qui est un test statistique non paramétrique qui permet 

de tester l'hypothèse selon laquelle les distributions de chacun de deux groupes de données 

sont proches, a aussi été utilisé. Le niveau de significativité a été fixé à P < 0,05 ; 

- Les données de FTIR ont été statistiquement comparées par un test de Student (Excel, version 

2019), avec un risque α de 5% ; 

- Les résultats ont été exprimés en moyennes ± erreur standard à la moyenne (SEM). 

2.3. Résultats et discussions 

2.3.1. Mise au point des gels de gélatine et détermination des paramètres 
réactionnels au cours des études préliminaires 

2.3.1.1.  Choix de l’ose réducteur 

Dans le cadre d’expériences préliminaires, la réaction de glycation a été testée avec 3 oses 

différents : 1) le glucose, qui est le glucide le plus utilisé pour les réactions de glycation, car 

communément apporté dans l’alimentation, 2) le fructose, car il pourrait présenter un intérêt 

nutritionnel pour les séniors, en limitant le catabolisme des acides aminés (Dardevet, Mosoni, David 

& Polakof, 2018), et 3) le ribose, possédant une structure moléculaire plus adaptée (cf. 2.1.4.2). A 

noter que le ribose était un sucre « à la mode » dans les années 1990, car employé alors pour la 

nutrition des sportifs. Seuls les résultats relatifs au ribose seront présentés dans ce chapitre. Ce choix 
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a été fait à partir des résultats préliminaires (présentés ci-après) et de données bibliographiques. 

2.3.1.2. Méthodes d’évaluation de l’effet de la glycation sur un gel de 

gélatine 

Afin de déterminer les paramètres réactionnels optimaux de la glycation dans des gels de 

gélatine (température, pH, durée, concentration en ribose), deux méthodes ont été utilisées : des 

mesures de pénétrométrie pour évaluer la force maximale des gels, et la mesure d’absorbance à  

294 nm. 

2.3.1.2.1. Mise au point et répétabilité des mesures de pénétrométrie  

Comme indiqué dans la section 2.2.2.2, avec une sonde de 10 mm de diamètre, il arrive que la 

charge de compression du gel augmente à nouveau après la rupture (Figure 2.11), conduisant à un 

second pic qui peut être, dans certains cas, supérieur au premier. Ce comportement peut s’expliquer, 

par exemple, par la forte proximité de la sonde avec la paroi du tube (1 ou 2 mm) en fin de course. 

Une sonde de 2 mm de diamètre permet d’augmenter le nombre de mesures sur un même gel. 

La Figure 2.14 montre la répétabilité obtenue, avec cette sonde, en utilisant le gabarit décrit en section 

2.2.2.2 La valeur aberrante mise en évidence par le test de Grubbs peut provenir d’une erreur de 

manipulation ou d’une fragilité dans la structure du gel induite par la présence d’une bulle d’air. 
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Figure 2.14. Mesures de répétabilité (n=36) de la force maximale avec une sonde de pénétration de 2 mm de diamètre sur 
des gels de gélatine de 90 mm de diamètre et de teneurs en eau égales à 3 kgeau/kgMS (bleu foncé) et à 4 
kgeau/kgMS (bleu foncé). Les barres d’erreur correspondent à l’écart-type. Une valeur aberrante a été mise en 
évidence par le test de Grubbs (P-value = 0,01) pour la mesure 33 (gel à 4 kgeau/kgMS). 

 

En s’appuyant sur la carte de contrôle (Figure 2.15) et en excluant la valeur aberrante, les 

résultats de mesure de pénétrométrie sont répétables dans la gamme de mesure et pour le gel de 

gélatine utilisé. A noter que les 36 valeurs mesurées ont été regroupées en 6 groupes de 6 valeurs, 

afin d’en calculer les 6 moyennes qui sont représentées par les différents points sur la carte de contrôle 

(Figure 2.15). 

 

 

Figure 2.15. Evaluation de la répétabilité des mesures de pénétration avec la sonde de 2 mm de diamètre dans des gels de 
gélatine de 90 mm de diamètre. Représentation sous la forme d’une carte de contrôle. 
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2.3.1.2.2. Mesures au spectrophotomètre d’absorption moléculaire UV-visible 

Comme indiqué en section 2.1.6.2, Fu et al. (2019 ; Wang et al. (2020) et Stevenson et al. (2020) 

ont suivi l’extension de la réticulation, en fonction des conditions réactionnelles, à deux longueurs 

d’onde : 294 et 420 nm. Pour rappel, une augmentation de l’absorbance à 294 nm serait due à la 

formation de composés incolores lors de la phase précoce de la glycation, tandis qu’un pic à 420 nm 

indiquerait la formation de mélanoïdines (composés bruns). La lecture des absorbances à ces 

longueurs d’onde a nécessité des mises au point expérimentales pour entrer dans la gamme de mesure 

du spectrophotomètre. A noter que ces expérimentations avaient pour but de vérifier les données de 

la littérature, afin d’évaluer le suivi de l’avancement de la glycation. 

Plusieurs conditions opératoires ont été testées afin d’obtenir différents niveaux d’avancement 

de la réaction (50, 70 et 90 °C ; 90 et 180 min ; 3, 5, 7 % de ribose ; pH 7, 8 et 9). La Figure 2.16 présente 

les spectres obtenus, en fonction du facteur de dilution de la solution contenant le gel glyqué, pour 

les conditions suivantes : 70 °C, 90 min, 5 % de D-ribose et pH 9. L’absorbance maximale se situe entre 

280 et 292 nm, avec donc un décalage par rapport à la littérature. Ce pic est visible sur la Figure 2.16. 

 

 

Figure 2.16. Exemple de spectres d’absorption obtenus dans le cas de gels de gélatine glyqués à 70 °C, pendant 90 min, avec 
une concentration de 5 % en D-ribose et à pH 9. 

 

Les graphiques de la Figure 2.17 montrent clairement un effet de la concentration en D-ribose 
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(Figure 2.17a-f), de la température et du temps réactionnel sur l’intensité du pic situé vers 294 nm, 

prouvant qu’il s’agit bien de composés issus de la glycation. Cependant, le pic à 420 nm n’est apparu 

pour aucune des conditions testées. Afin de s’assurer qu’il ne s’agissait pas d’un problème 

expérimental, des conditions réactionnelles plus poussées ont été mises en œuvre (chauffage jusqu’à 

130 °C, pendant 3 h) (Figure 2.17g). Le pic associé à la présence des mélanoïdines n’a jamais été 

observé, contrairement aux travaux de (Stevenson et al., 2020).  

L’absence du second pic à 420 nm nous prive d’un élément essentiel quant à l’avancement de la 

réaction. Ceci nous amène à douter de l’intérêt de cette méthode pour évaluer la glycation dans les 

conditions opératoires de ce travail. Elle reste néanmoins utile pour discriminer les différents 

paramètres réactionnels dans ses premiers stades. 
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Figure 2.17. Spectres d’absorption de gels de gélatine glyqués en fonction de la durée et des températures réactionnelles. 
A-C – Spectres obtenus à 50, 70 et 90 °C au bout de 90 min de réaction ; D-E - Spectres obtenus à 50, 70 et 90 
°C au bout de 180 min de réaction ; G – condition la plus poussée : 130 °C ; 90 min et 7% de D-ribose. 
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La Figure 2.18 synthétise les résultats obtenus et confirme l’effet de la durée, de la température 

et de la concentration en D-ribose sur l’augmentation de l’absorbance16. 

  

 

Figure 2.18. Récapitulatif des absorbances maximales entre 288 et 292 nm en fonction de la concentration en D-ribose, de 
la durée et de la température réactionnelle. Les barres d’erreur correspondent à l’erreur standard à la moyenne 
(SEM). 

2.3.1.3. Choix des paramètres réactionnels (pH, température et 

concentration en D-ribose) de la glycation 

Dans la littérature, les concentrations en glucides utilisées varient d’une étude à l’autre. Afin de 

rester dans une gamme acceptable d’un point de vue nutritionnel et après des essais de texture et de 

mesure d’absorbance, il s’est avéré qu’une concentration de 5 % en D-ribose était satisfaisante. Ce 

choix est à la fois basé sur des mesures expérimentales, mais également sur la facilité de manipulation 

des gels après glycation. En effet, à partir d’une concentration de 7 % en D-ribose, la viscosité des gels 

les rendait difficilement manipulables. 

La concentration en glucide présent dans le milieu réactionnel doit donc être un compromis entre 

plusieurs facteurs afin : 

                                                      
16 N.B : le faible nombre de données n’a pas permis d’effectuer des analyses statistiques. Les interprétations sont donc 
basées, de façon qualitative, sur le chevauchement des barres d’erreur correspondants à l’erreur standard à la moyenne. 
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- D’obtenir une réaction détectable ; 

- D’assurer le bon déroulement de la réaction pendant une durée définie (ici, 180 min) ; 

- D’avoir des doses de glucides compatibles avec une alimentation équilibrée ; 

- D’éviter un phénomène de caramélisation trop poussé qui impacterait fortement la viscosité 

du milieu réactionnel. 

Le pH joue un rôle majeur dans le déroulement de la réaction de glycation, il est donc nécessaire 

de tamponner correctement le milieu. Trois tampons ont été utilisés : 7, 8 et 9, afin d’évaluer le pH 

optimum de la réaction. Des pH plus élevés auraient pu être testés et auraient probablement conduits 

à des résultats intéressants, mais cela nous semblait trop éloigné des caractéristiques classiques des 

aliments. Outre le pH du milieu réactionnel, son pouvoir tampon est fondamental. En effet, lors de la 

réaction de N-glycation, notamment au niveau des Lysines, un relargage de protons (H+) a lieu, avec 

pour conséquence une acidification du milieu. Les essais réalisés avec les tampons PBS ou Tris à 0,1 M 

montrent qu’il n’est pas possible de maintenir constant la valeur du pH pendant la durée 

réactionnelle17 (Figure 2.19) 

 

 

Figure 2.19. Valeurs de pH du milieu réactionnel avant et après acidification par la glycation, en fonction de la concentration 
en D-ribose. Exemple du tampon Tris pH 9. Conditions de glycation : 90 °C, 180 min pour une gélatine d’indice 
Bloom 200. Les barres d’erreur correspondent à l’erreur standard à la moyenne (SEM). 

 

                                                      
17 N.B : le faible nombre de données n’a permis d’effectuer des analyses statistiques. Les interprétations sont donc basées, 
de façon qualitative, sur le chevauchement des barres d’erreur correspondants à l’erreur standard à la moyenne. 
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Une diminution du pH est mesurée avec les tampons préparés à 0,1 M. Cette diminution 

s’intensifie avec la concentration en D-ribose (de 0,42 à 0,95 pour des concentrations en D-ribose 

comprises entre 3 et 5 %). Les échantillons ont été volontairement incubés à 90 °C, afin d’obtenir une 

réaction poussée et maximiser les effets sur le pH. Une concentration en tampon de 1 M permet de 

limiter cette diminution à l’erreur de mesure, comme indiqué sur la Figure 2.20. 

 

 

Figure 2.20. Valeurs de pH du tampon Tris et du milieu réactionnel avant et après glycation, pour une concentration en D-
ribose de 5 % et une durée de 90 min, à 50 °C. Les barres d’erreur correspondent à l’erreur standard à la 
moyenne (SEM). 

 

La Figure 2.21 montre l’effet du pH sur la force maximale mesurée par le texturomètre, après 

glycation, mettant en évidence un effet net du pH sur ce paramètre. Un gel tamponné à pH 9 est 2,1 

fois plus résistants qu’à pH 7 et 1,5 fois qu’à pH 8, après réaction à 50 °C. Cette différence de pH 

s’observe pour deux températures réactionnelles différentes (50 et 70 °C). Selon la Figure 2.21, le 

tampon le plus favorable, c’est-à-dire celui qui permet d’atteindre le pH le plus élevé (et de le 

maintenir) est le tampon Tris pH 9. A noter qu’un pH élevé est relativement peu fréquent en agro-

alimentaire. Pour la plupart, les aliments ont des pH acides ou proches de la neutralité. Seuls quelques 

produits céréaliers ou de la mer peuvent atteindre un pH de 8. Pour les aliments à base de viande, le 

maintien d’un pH élevé sera difficile à réaliser, des solutions devront donc être trouvées. 
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Figure 2.21. Force maximale du gel mesuré au texturomètre en fonction du pH et de la température réactionnelle, avec 5 % 
de D-ribose. Préparation avec du tampon Tris 1 M. Les barres d’erreur correspondent à l’erreur standard à la 
moyenne (SEM). 

 

Concernant le choix de la température réactionnelle, l’analyse des Figure 2.17 et Figure 2.18, 

conduit à des résultats contradictoires. L’absorbance entre 288 et 292 nm, reflétant l’apparition de 

composés incolores lors de la phase précoce de la glycation, augmente en fonction de la température, 

ce qui est largement admis dans la littérature. Mais, si nous nous basons sur les mesures de force 

maximale par compression (Figure 2.21), un effet température entre 50 et 70 °C est clairement visible. 

D’après la Figure 2.22, une température de 50 °C permet d’obtenir les gels les plus résistants après 

glycation. Cette résistance s’accroît aussi en fonction du pH. 

 

Au final, compte tenu de tous ces résultats préliminaires, une température de 50 °C, un pH de 9 

et une concentration en D-ribose de 5 % ont été choisis pour l’ensemble des expérimentations 

destinées à comprendre les effets de la teneur en eau et de l’indice Bloom sur le déroulement de la 

réaction de glycation dans un gel de gélatine. 
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2.3.2. Caractérisation de l’effet de la réaction de glycation et des conditions 
réactionnelles sur la structure de la gélatine par une approche 
multidisciplinaire 

2.3.2.1. Approche colorimétrique 

Les résultats des mesures de colorimétrie sont présentés dans le Tableau 2.11. Seul l'indice de 

jaune (b*) est dépendant du degré Bloom des gélatines. Cela peut s'expliquer par la couleur jaune des 

poudres de gélatine qui peut varier d'un lot à l'autre, selon le procédé de fabrication. La glycation 

réduit la luminance (L*) des échantillons secs (S), mais n'affecte pas celle des échantillons humides 

(H). Après glycation, les indices de rouge (a*) et de jaune (b*) augmentent significativement pour les 

échantillons H et S, avec, pour conséquence, un ∆E* presque 3 fois plus élevé pour les conditions S 

que pour les conditions H. Les valeurs de ∆E* (Eq. 2.3) sont supérieures à 11,0. Or, selon Hernandez 

Saluena, Saenz Gamasa, Dineiro Rubial & Alberdi Odriozola (2019), un ∆E*≥2 est perceptible par l'œil 

humain (Figure 2.22). 

 

 

Figure 2.22. Différences de couleur observables entres des gels de gélatine non-glyqués (NG) et glyqués (G). Exemple de la 
gélatine d’indice Bloom 125 pour les conditions réactionnelles suivantes : 180 min à 50 °C, 5 % de D-ribose, pH 
9. 

 

Nos résultats sont en accord avec ceux obtenus par Etxabide et al. (2017) qui ont mis en évidence 

que les échantillons glyqués (G) présentaient une couleur significativement plus foncée 
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comparativement aux échantillons non-glyqués (NG), signifiant que la réaction de glycation a bien eu 

lieu en présence de D-ribose. Il a été montré que cet assombrissement de la couleur était indépendant 

de la concentration en gélatine et était associé à une augmentation de la réticulation du gel qui 

pourrait être une conséquence de la glycation (Stevenson et al., 2020). Etxabide, Kilmartin, Maté, 

Prabakar, Brimble & Naffa (2021) ont attribué la diminution de L* dans la gélatine supplémentée en 

glucide à l'absorption de la lumière par les intermédiaires réactionnels (par exemple,  

1-désoxyribosone et 3-désoxyribosone) et par les mélanoïdines produites au cours des dernières 

étapes de la réaction (Zhan et al., 2020). Seules les valeurs de L* obtenues à partir des échantillons de 

gélatine sèche (S) ont diminué de manière significative (décalage vers le noir), alors que les 

échantillons de gélatine humide (H) n'ont montré aucun changement de luminance (Tableau 2.11). 

Cela pourrait signifier une plus faible présence d'intermédiaires réactionnels et/ou de mélanoïdines 

dans la condition H. Ces résultats indiquent donc clairement que la teneur en eau initiale de la poudre 

de gélatine influence les propriétés colorimétriques du gel et a un impact sur la réaction de glycation. 

 

Tableau 2.11. Mesures de couleur obtenues au moyen d’un spectrocolorimètre sur des gels préparés avec des gélatines 
de différents degrés Bloom (B) et teneurs en eau initiales. Deux valeurs moyennes (± SEM) suivies de la 
même lettre ne sont pas significativement différentes, en utilisant le test à plages multiples de Tukey  
(P > 0,05). Les comparaisons ont été faites dans les colonnes de même couleur. 

  D-ribose L* a* b* ∆E* 

B125 NG (n=18) 
Non 

54,4± 0,7a  -0,3±0,2a 24,1±0,8a / 

B200 NG (n=18) 54,7±0,7a -0,8±0,1a 20,8±0,9b / 

B125 G (n=18) 
Oui 

48,8±1,2b 13,7±1,5b 40,9±2,1c 22,5 

B200 G (n=18) 49,0±1,1b 13,8±1,6b 40,2±2,3c 24,9 

B125 S G (n=9) 

Oui 

44,5± 0,6c  19,6± 0,3c  48,9±1,1d  33,3 

B125 H G (n=9) 53,1± 0,9a  7,8±0,6d  32,8±1,0e  11,9 

B200 S G (n=9) 44,8± 0,4c  20,1±0,2c  49,5±0,2d  36,8 

B200 H G (n=9) 53,2± 0,7a  7,5±0,6d  30,9±0,7e  13,2 

 

2.3.2.2. Approche protéomique 

2.3.2.2.1. Hydrolyse enzymatique 

Comme indiqué précédemment, une hydrolyse enzymatique de la gélatine est requise 

préalablement aux analyses de spectrométrie de masse (MS), de façon à fragmenter suffisamment les 

protéines. La méthode d’hydrolyse enzymatique est décrite en section 2.2.2.4.1, ainsi qu’en  
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Annexe S 2.2. L’hydrolyse a été évaluée, en première intention, au moyen de la méthode rapide, Direct 

Detect® (Tableau 2.12) (cf. 2.2.2.4.1), puis une identification des protéines a été faite par MS. 

 

Tableau 2.12. Dosage des protéines dans des gels de gélatine glyqués ou non par la méthode Direct Detect®, après 21h 
de digestion enzymatique (résultats exprimés en mg.mL-1). 

 Trypsine Chymotrypsine Collagénase type I 
Gels non-glyqués 8,1 9,6 13,3 
Gels glyqués 5,8 9,1 11,7 
 

D’après ces résultats, la collagénase de type I est l’enzyme pour laquelle le plus grand nombre 

de peptides est dosé, quelle que soit la condition testée. Ce dosage confirme que l’hydrolyse a bien eu 

lieu.  

D’après les données du Tableau 2.13, la trypsine permet d’obtenir un plus grand nombre de 

peptides. La protéine majoritaire dans les gels est le collagène de type 1 chaine alpha 1 (cf. 2.3.2.2.3). 

De plus, les résultats concernant les différents temps d’incubation (5 et 21 h) ont révélé une présence 

plus importante de peptides dans la condition correspondant à 21 h d’incubation. 

 

Tableau 2.13. Nombre de peptides obtenus après hydrolyse enzymatique de gels de gélatine glyqués (Bloom 200), par 
spectrométrie de masse (LC-MS/MS), à partir de la protéine majoritaire (Collagène de type I chaîne alpha 
1) ou des protéines totales. 

Enzymes Nombre de peptides appartenant 
au collagène type I chaîne alpha 1 Nombre total de peptides 

Trypsine 34 84 
Chymotrypsine 1 1 

Collagénase type I 29 64 
 

Sur la base de ces résultats, la trypsine a été choisie car permettant d’obtenir un plus grand 

nombre de peptides à partir du collagène de type I chaîne alpha 1 (protéine majoritaire). A noter 

qu’une partie des peptides glyqués ont pu être perdus au cours de l’étape de purification  

(Annexe S 2.2), où le seuil de coupure était fixé à 5 kDa. 

2.3.2.2.2. Analyse par Maldi-TOF/TOF 

Cette technique permet de doser un composé et d’en identifier la composition grâce au rapport 

masse/charge d’ions. Les spectres obtenus, avec ou sans dénaturation thermique, présentent toujours 

une absence de protéines au-delà de 10 kDa, alors que le collagène est une protéine de haut poids 

moléculaire. Une explication possible serait que les plus grosses protéines ont, en réalité, un poids 
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moléculaire trop élevé pour parcourir le tube de vol. Elles resteraient donc sur la plaque sans être 

détectées par l’analyseur (Figure 2.23). 

 

 

Figure 2.23. Spectre Maldi-TOF/TOF d’un gel de gélatine glyqué (indice Bloom 200), sans hydrolyse enzymatique préalable. 
 

Après hydrolyse enzymatique, un signal de faible intensité apparaît (Figure 2.24ab). Le spectre 

représenté en bleu (condition de glycation à 50 °C et 3 % de D-ribose) a l’intensité la plus forte, mais 

celle-ci reste, en réalité, très faible comparativement à celle du calibrant peptidique. L’intensité des 

spectres s’apparente alors à du bruit et ne permet pas d’interroger correctement les bases de 

données. Ainsi, aucun score significatif n’a été obtenu à la suite de l’interrogation des bases de 

données (Algorithme MASCOT) à partir de la liste regroupant la masse des pics. Aucune identification 

de peptides n’a été possible. De ce fait, des analyses en LC-MS/MS ont été mises en œuvre (cf. 

2.3.2.2.3). 
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Figure 2.24. A – Spectres Maldi-TOF/TOF en mode réflectron, obtenus après hydrolyse enzymatique à la trypsine de gels de 
gélatine : 90 °C sans D-ribose (en rouge), 90 °C avec 3 % de D-ribose (en vert), 50 °C sans D-ribose (en rose),  
50 °C avec 3 % de D-ribose (en bleu). B – Spectres représentant l’intensité du calibrant peptidique (en rouge) et 
de la condition 50 °C 3 % de D-ribose (en bleu). 

2.3.2.2.3. Analyse par LC-MS/MS 
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Les résultats de cette analyse indiquent que les trois protéines les plus représentées dans nos 

échantillons sont les suivantes : 

- Collagen type I, alpha 1 chain (Gene name: COL1A1)  

- Collagen type I, alpha 2 chain (Gene name: COL1A2)  

- Collagen alpha-1(III) chain preprotein (Gene name: COL3A1)  

 

La chaîne alpha 1 du collagène de type I est la principale protéine présente dans les tissus 

conjonctifs, tels que la peau animale. L'analyse des séquences a permis d'identifier la formation de 

conjugués entre le D-ribose et des acides aminés. La Figure 2.25 montre que le D-ribose s’est lié 

préférentiellement aux résidus Sérine et de Thréonine du collagène de type I. Il s’agit donc d’une 

réaction de O-glycation car elle a eu lieu au niveau des groupements hydroxyles des acides aminés 

(Sun et al., 2021) (Figure 2.4), à la différence de la réaction de N-glycation, communément décrite 

dans la littérature, qui se produit au niveau des groupes amines (Figure 2.3). Indépendamment de 

l'ose simple présent ou de la matrice utilisée, la réaction de N-glycation a notamment lieu au niveau 

des Lysines et des Arginines (Liu et al., 2012 ; Wang et al., 2013), et aboutit à la formation de composés 

appelés bases de Schiff. Poulsen et al. (2013) ont suggéré que diverses fonctions amines provenant 

d'acides aminés pouvaient réagir avec les groupes carbonyles des glucides réducteurs, des lipides 

oxydés, de la vitamine C ou des quinones. Au cours de la glycation, les amines primaires ont un degré 

de réactivité plus élevé que les amines secondaires, les amines tertiaires ayant une réactivité nulle. En 

outre, Poulsen et al. (2013) ont constaté que le groupe amine primaire présent dans les chaînes 

latérales de Lysine était le plus réactif, suivi par l'Arginine et les groupes N-terminaux présents. 

Cependant, d’après les résultats préliminaires obtenus par LC-MS/MS, sur de la gélatine B200, il 

apparaît que : 

1) Des liaisons covalentes (formation de conjugués) ont eu lieu entre le D-ribose et les résidus 

Sérine and Thréonine (Figure 2.25) et, que ces interactions sont intervenues au niveau des 

groupements hydroxyles (réaction de O-glycation). Ce type de réaction a déjà a été mis en 

évidence sur de l’albumine en association avec du dextrane (Sun et al., 2021). Des 

augmentations de poids moléculaire sur la Sérine et la Thréonine de 203 Da et 16 Da, 

respectivement, ont été mesurées. Ceci suggère également que le nombre de peptides 

glyqués dans les conjugués ovalbumine-dextrane a augmenté de façon significative, ce qui 
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signifierait que la molécule d'ovalbumine s’est dépliée lors de la glycation, probablement 

du fait de la température réactionnelle élevée (90 °C) ; 

2) Les interactions de réaction de O-glycation mises en évidence ci-dessus, à la place des 

réactions de N-glycation habituellement rencontrées, peuvent s’expliquer par le fait que 

les résidus Lysine et Arginine ont pu être impliqués dans d’autres liaisons covalentes, issues 

de réactions de glycation ayant eu lieu lors du procédé d’extraction de la gélatine. Ces 

liaisons pouvant impliquer des glucides résiduels autres que le D-ribose, ou des lipides 

oxydés présents dans la gélatine (Duconseille, Gaillard, Santé-Lhoutellier & Astruc, 2018 ; 

Zamora & Hidalgo, 2005) ; 

3) La plupart des gélatines sont structurées sous forme cristalline (triple-hélice) ou amorphe 

(bobine aléatoire), mais les télopeptides (régions terminales courtes qui ne forment pas de 

triple-hélice) peuvent être connectés par des liaisons transversales impliquant la Lysine 

(Ahmad et al., 2018), ce qui limite leur disponibilité pour la glycation ; 

4) La glycation au niveau de la Lysine et de l'Arginine n'a pas été observée, car la trypsine 

n'aurait hydrolysé que partiellement la gélatine glyquée. Seules les réactions sur les acides 

aminés considérés comme secondaires pour la glycation, la Sérine et la Thréonine, ont été 

mises en évidence. Ce point demeure à vérifier. 

 

 

Figure 2.25. Carte protéomique correspondant à un gel de gélatine d’indice Bloom 200 préparé à partir de gélatine en 
poudre. Les acides aminés qui ont réagi avec le D-ribose pour former des conjugués par O-glycation sont colorés 
en bleu. 

 

 

1MFSFVDLRLL LLLAATALLT HGQEEGQEEG QQGQEEDIPP VTCVQNGLRY HDRDVWKPVP  CQICVCDNGN VLCDDVICDE IKNCPSARVP AGECCPVCPE 

GEVSPTDQET TGVEGPKGDT GPRGPRGPSG PPGRDGIPGQ PGLPGPPGPP GPPGPPGLGG NFAPQLSYGY DEKSAGISVP GPMGPSGPRG LPGPPGAPGP 

QGFQGPPGEP GEPGASGPMG PRGPPGPPGK NGDDGEAGKP GRPGERGPPG PQGARGLPGT AGLPGMKGHR GFSGLDGAKG DAGPAGPKGE PGSPGENGAP 

GQMGPRGLPG ERGRPGPPGP AGARGNDGAT GAAGPPGPTG PAGPPGFPGA VGAKGEAGPQ GARGSEGPQG VRGEPGPPGP AGAAGPAGNP GADGQPGGKG 

ANGAPGIAGA PGFPGARGPS GPQGPSGPPG PKGNSGEPGA PGSKGDTGAK GEPGPTGVQG PPGPAGEEGK RGARGEPGPA GLPGPPGERG GPGSRGFPGA 

DGVAGPKGPA GERGSPGPAG PKGSPGEAGR PGEAGLPGAK GLTGSPGSPG PDGKTGPPGP AGQDGRPGPP GPPGARGQAG VMGFPGPKGA AGEPGKAGER 

GVPGPPGAVG PAGKDGEAGA QGPPGPAGPA GERGEQGPAG SPGFQGLPGP AGPPGEAGKP GEQGVPGDLG APGPSGARGE RGFPGERGVQ GPPGPAGPRG 

ANGAPGNDGA KGDAGAPGAP GSQGAPGLQG MPGERGAAGL PGPKGDRGDA GPKGADGAPG KDGVRGLTGP IGPPGPAGAP GDKGETGPSG PAGPTGARGA 

PGDRGEPGPP GPAGFAGPPG ADGQPGAKGE PGDAGAKGDA GPPGPAGPTG PPGPIGSVGA PGPKGARGSA GPPGATGFPG AAGRVGPPGP SGNAGPPGPP 

GPAGKEGSKG PRGETGPAGR PGEAGPPGPP GPAGEKGSPG ADGPAGAPGT PGPQGIAGQR GVVGLPGQRG ERGFPGLPGP SGEPGKQGPS GPSGERGPPG 

PMGPPGLAGP PGESGREGAP GAEGSPGRDG APGPKGDRGE SGPAGPPGAP GAPGAPGPVG PAGKSGDRGE TGPAGPAGPV GPVGARGPAG PQGPRGDKGE 

TGEQGDRGIK GHRGFSGLQG PPGPPGSPGE QGPSGASGPA GPRGPPGSAG APGKDGLNGL PGPIGPPGPR GRTGDAGPVG PPGPPGPPGP PGPPSGGFDF 

SFLPQPPQEK AHDGGRYYRA DDANVVRDRD LEVDTTLKSL SQQIENIRSP EGSRKNPART CRDLKMCHSD WKSGEYWIDP NQGCNLDAIK VFCNMETGET 

CVYPTQPSVP QKNWYISKNP KDKRHVWYGE SMTDGFQFEY GGEGSDPADV AIQLTFLRLM STEASQNITY HCKNSVAYMD QQTGNLKKAL LLQGSNEIEI 

RAEGNSRFTY SVIYDGCTSH TGAWGKTVIE YKTTKTSRLP IIDVAPLDVG APDQEFGIDL SPVCFL1466 
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2.3.2.3. Caractérisation ultra-structurale 

Les images a, b, d et e de la Figure 2.26, qui correspondent aux conditions « témoins » sans  

D-ribose (NG), révèlent une différence notable dans l'ultrastructure des gels en fonction de leur indice 

Bloom (B125 vs. B200). Pour ces échantillons (NG), que ce soit dans la condition initiale S  

(2,68 kgeau/kgMS, Figure 2.26a-c) ou H (3,74 kgeau/kgMS, Figure 2.26d-f), l'ultrastructure du gel est 

homogène pour la gélatine B125 (Figure 2.26ad), mais apparaît plus hétérogène, en ayant l'apparence 

d'un réseau ou d'un maillage pour la gélatine B200 (Figure 2.26bcef). Etxabide et al. (2015) ont fait des 

observations similaires à des grossissements identiques par microscopie à force atomique sur des gels 

de gélatine de poisson. Ils ont suggéré que ces structures hétérogènes, qualifiées de « fibrillaires », 

correspondaient aux structures en triple-hélice présentes dans la gélatine. Nous pensons que les 

structures hétérogènes observées ici dans la gélatine B200 pourraient également être attribuées à des 

triple-hélices, ou à des faisceaux de triple-hélice (également appelés agrégats), qui dépendraient : 

- Du poids moléculaire (chaîne protéique plus longue). Il a, en effet, été montré que les gels avec 

des valeurs d'indices Bloom élevées présentaient davantage de structures en triple-hélice et 

de chaînes protéiques enchevêtrées, de poids moléculaire élevé (Kuai et al., 2020) ;  

- Du processus utilisé pour extraire la gélatine des peaux de porc (Cheng, Wang, Zhang, Zhai & 

Hou, 2021 ; Netter et al., 2020). 

Néanmoins, dans le cas de la gélatine B200, nous postulons que les agrégats observés en 

l'absence de D-ribose (NG) peuvent résulter du fait que le pH de la réaction, ici fixé à 9, a favorisé la 

glycation, mais aussi modifié la charge globale de la gélatine (le point isoélectrique pour une gélatine 

de type A est compris entre 7 et 9). La gélatine sera alors chargée négativement et les interactions 

électrostatiques entre molécules voisines favoriseront la formation d'hélices (Pulidori et al., 2023). Un 

indice Bloom élevé (200 vs. 125), du fait de la présence de chaînes protéiques plus longues pouvant 

potentiellement entraîner une augmentation des interactions électrostatiques, favoriserait donc la 

formation d'agrégats, y compris en condition NG. En conséquence, cela limiterait les interactions 

possibles entre la gélatine et les composés ajoutés. Il a également été montré que l'ajout d'une 

molécule influençait la structure du gel. En effet, les groupes hydroxyles et amines des molécules de 

polyphénols et des nanoparticules chargées en chitosane (polyoside) peuvent former des liaisons 

hydrogène avec les chaînes de gélatine et, ainsi interférer avec une structure en triple-hélice. Alouffi, 

Khanam, Husain, Akasha, Rabbani & Ahmad (2022) ont confirmé la modification de la structure des 

protéines (fibrinogène) lors de la liaison du D-ribose. Dans notre cas, quelle que soit la teneur en eau 
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initiale de la gélatine, pour un indice Bloom de 200, la quantité d'agrégats observée a été plus faible 

pour la condition G (Figure 2.26hj) que pour la condition NG (Figure 2.26be). La gélatine B125-HG 

présentait un ensemble très visible d'agrégats ressemblant à un réseau (Figure 2.26g), contrairement 

à la condition D (Figure 2.26i) et à la gélatine B200, quelle que soit sa teneur en eau initiale  

(Figure 2.26hj). Les agrégats visibles sur la Figure 2.26e (B200-HNG) étaient également présents, à un 

plus fort grossissement, sans D-ribose (Figure 2.26h, B200-HG). Avant la glycation, la gélatine  

B125-HNG (Figure 2.26d) avait une structure homogène. La glycation semble donc avoir entraîné une 

forte modification de l'ultrastructure des gels B125 en condition humide (B125-HG), mais une 

modification moindre de la gélatine de même indice Bloom en condition sèche (B125-SG).  

Ces résultats montrent que, dans nos conditions expérimentales et, pour les gélatines B125, le 

D-ribose provoque la formation d'agrégats uniquement dans le cas des gélatines à teneur en eau 

élevée (3,74 kgeau/kgMS). Ainsi, la teneur en eau et l'indice Bloom ont un impact sur la réaction de 

glycation. Nous suggérons que le D-ribose est responsable de la formation de liaisons 

intermoléculaires lors de la réaction de glycation dans les gels de gélatine B125, conduisant à la 

formation d'agrégats, comme précédemment observé sur la gélatine de poisson glyquée avec du 

lactose (Etxabide et al., 2015). Dans notre étude, les agrégats observés, après glycation, pour la 

condition B125-H auraient une structure différente de ceux observés avant glycation dans le cas de la 

gélatine B200 qui étaient potentiellement des faisceaux de triple-hélice. 

Dans les conditions testées, les sites réactifs semblent être plus accessibles dans les gels  

B125-H, car l’encombrement stérique est réduit par rapport aux gels de gélatine B200. 
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Figure 2.26. Observations faites en microscopie électronique à transmission (MET) et réalisées sur des gels de gélatine de 
différents degrés Bloom (B125 vs. B200), de différentes teneurs en eau initiales (Sec – S vs. Humide – H) et en 
présence ou absence de D-ribose (Glyqué – G vs. Non-Glyqué – NG). A: B125-SNG; B: B200-SNG; C: B200-SNG; 
D: B125-HNG; E: B200-HNG; F: B200-HNG; G: B125-HG; H: B200-HG; I: B125-SG; et J: B200-SG. 

 

2.3.2.4. Analyse de la structure chimique par spectroscopie FT-IR 

2.3.2.4.1. Identification des bandes spectrales d’intérêt 

L’objectif est d’identifier des changements au niveau de la structure chimique des gels de 

gélatine en fonction de 3 paramètres : l’indice Bloom, la teneur en eau initiale de la poudre de gélatine 

et l’ajout de D-ribose (réaction de glycation). Pour cela, six bandes spectrales d’intérêt ont été 
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identifiées dans la littérature. Le Tableau 2.14 donne les nombres d’onde correspondants en fonction 

de la matrice utilisée. A noter des différences sensibles quant à la précision de l’identification des 

bandes entre les différentes études. 

 

Tableau 2.14. Nombre d’ondes correspondants aux bandes spectrales d’intérêt (cm-1) relevés dans la littérature sur des 
matrices carnées. 

Amide I Amide II Amide III Amide A Amide B Glucides Matrice Références 

1650 1580-1510 1400-1200 3300 / 1000-700 Protéines  Bertrand & Dufour 
(2006) 

1635 1529 1241 / / / Gélatine  Bhat & Karim 
(2014) 

1720-1610 1550 1340-1220 2960-2850 / 1150-950 Collagène  Bridelli et al. 
(2017) 

1695-1592 / / / / / Gélatine  Polyak & Reich 
(2019) 

1630 1530 1235 / / 1150-900 Gélatine  Etxabide et al. 
(2019) 

1642-1632 1550-1530 1240-1234 3280-3320 2944-2926 / Gélatine  Fawale et al. 
(2022) 

 

Sur la base de l’analyse du Tableau 2.14, nous considérons les bandes d’intérêt suivantes : 

glucides : 1200-900 cm-1 ; Amide I : 1750-1600 cm-1 ; Amide II : 1599-1500 cm-1 ; Amide III : 1340-1220 

cm-1 ; Amide A : 3320-3280 cm-1 ; et Amide B : 2944-2926 cm-1. Les maximums d’absorbance de ces 

bandes, déterminés expérimentalement, sont indiqués sur la Figure 2.27. Lors de mesures dans le 

moyen infrarouge, les pics de l’eau sont à prendre en compte à cause de leurs interactions potentielles 

avec l’absorbance des protéines. D’après Bertrand & Dufour (2006), l’eau présente 3 vibrations 

caractéristiques à 3756, 3657 et 1595 cm-1. Cette dernière vibration se trouve dans la bande Amide II 

et correspond à une déformation par cisaillement de la molécule d’eau. Or, aucune différence 

significative d’absorbance n’a été observée à ce nombre d’onde entre les gélatines B125 et B200, ni 

entre les conditions Glyquées (G) et Non-Glyquées (NG), ce qui tendrait à indiquer qu’une déformation 

par cisaillement des molécules d’eau présentes dans les échantillons n’interfère pas dans les résultats. 

Par contre, l’absorbance correspondant à la condition humide (H) est significativement différente de 

celle correspondant à la condition sèche (S) à 1595 cm-1, ce qui pourrait être dû à la différence de 

teneur en eau initiale entre les deux conditions H et S. 
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Figure 2.27. Spectres moyens correspondant aux 8 conditions expérimentales de préparation des gels de gélatine (2 indices 
Bloom des gélatines x 2 teneurs en eau initiales x présence ou absence de D-ribose). Les bandes spectrales 
d’intérêt identifiées par rapport aux données de la littérature sont indiquées, ainsi que les valeurs maximales 
d’absorbance (Prétraitement = EMSC, incluant une normalisation des spectres). 

 

Le Tableau 2.15 donne une indication quant aux modifications d’absorbance significatives 

mesurées entre les conditions expérimentales (B125 vs. B200 ; S vs. H et G vs. NG). Il apparaît que la 

majorité de ces variations concernent les bandes attribuées aux glucides et aux amides I, II et III. 

Comme indiqué dans le Tableau 2.15, ces variations sont principalement dues à la teneur en eau 

initiale de la gélatine, puis à la présence de D-ribose et, enfin, à l’indice Bloom, pour lequel seulement 

deux modifications sont observées au niveau de la bande des amides III. Ces différences observées 

entre les deux indices Bloom, y compris au niveau de la bandes des glucides, peuvent s’expliquer par 

le procédé d’extraction des gélatines : présence de glucides résiduels, chauffage et réaction de 

glycation potentielle avec ces glucides ou avec des lipides oxydés présents dans les matières premières 

(Portier, 2016). La longueur des chaînes protéiques, dépendante de l’indice Bloom, peut alors faire 

varier la quantité de sites susceptibles de réagir lors de la glycation. Ces premiers résultats montrent 

que la teneur en eau semble jouer un rôle déterminant dans la structure chimique des échantillons. 
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Tableau 2.15. Nombre de variations d’absorbance significativement différentes entre les 8 conditions expérimentales 
(décrites dans la Figure 2.13). Les valeurs correspondent aux absorbances moyennes calculées, 
significativement différentes (test de Student) entre les indices de Bloom (B125 vs. B200), entre les teneurs 
en eau (S vs. H) et entre l'ajout ou non de D-ribose (G vs. NG). 

  Bande spectrale (cm-1) B125 vs. B200 S vs. H G vs. NG 

Glucides 1200-900 8 76 62 

Amide I 1750-1600 0 18 21 

Amide II 1599-1485 0 15 3 

Amide III 1340-1220 2 24 12 

Amide A 3320-3280 0 2 0 

Amide B 2944-2926 0 3 0 

Spectre entier 3999-676 47 232 191 

 

Selon Bertrand & Dufour (2006), les bandes Amides A et B sont peu sensibles à la structure 

secondaire des protéines. Cependant, la vibration d’élongation de la liaison peptidique (N-H) se situe, 

entre ces 2 bandes, à 3250 cm-1. Seul l’ajout de D-ribose provoque une variation significative de 

l’absorbance (Figure 2.28). Ce changement peut être le signe de la liaison du D-ribose aux fonctions 

amines des acides aminés et pourrait ainsi constituer un marqueur de la réaction de glycation. 

 

 

Figure 2.28. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir des 12 conditions Glyquées (G) et des 12 conditions 
Non-Glyquées (NG) au niveau de la bande spectrale intermédiaire, située entre les bandes Amide A et B. Le 
nombre d’onde 3250 cm-1 est attribué à la vibration d’élongation de la liaison peptidique (traitement : dérivée 
seconde des spectres). 
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2.3.2.4.2. Effets des conditions expérimentales sur la bande d’absorbance attribuée 

aux glucides 

La bande associée aux glucides se situe entre 1150 et 900 cm-1 et, est associée à des vibrations 

d'étirement C-O et C-C et à des vibrations de flexion C-O-H, C-C-O. A environ 1150 cm-1, une vibration 

caractéristique d'un cycle pyranose est présente (Etxabide, Akbarinejad, et al., 2022). Dans nos 

travaux, un ensemble de variations d’absorbance significatives a été observé autour de ce nombre 

d’onde (1153-1145 cm-1), avec un décalage des pics vers 1145 cm-1 (Tableau 2.16). Les conditions 

dépendantes de l’indice Bloom et de la teneur en eau ne présentent pas de valeurs significativement 

différentes dans cette plage de nombre d’onde. Cette bande pourrait donc constituer un marqueur de 

la réaction de glycation qui, à notre connaissance, n’a jamais été mis en évidence dans la littérature. 

Des structures cycliques, qui pourraient être attribuées à la présence de cycles pyranoses, 

présentent également des vibrations caractéristiques entre 1558 et 1554 cm-1 (Movasaghi, Rehman & 

Rehman, 2007). Nous avons également observé des différences d’absorbance significatives entre les 

conditions G et NG à ces nombres d’onde. 

 

Tableau 2.16. Variations d’absorbance, attribuées à la vibration d'un cycle pyranose, entre les conditions correspondant 
à l’ensemble des gels glyqués (G) et non-glyqués (NG) (unités arbitraires). Comparaison des absorbances 
après calcul de la dérivée seconde par nombre d’onde (test de Student, P < 0,05). 

Conditions 1153 cm-1 1151 cm-1 1149 cm-1 1147 cm-1 1145 cm-1 
G -5,45E-05a -1,06E-04 a -8,97E-05 a -7,81E-05 a -4,24E-05 a 

NG -8,80E-05b -1,72E-04 b -1,75E-04 b -1,53E-04 b -8,35E-05 b 
 

L’ajout de D-ribose dans les gels de gélatine semble donc visible à 1150 cm-1 du fait de la vibration 

du cycle pyranose, mais également sur l’ensemble de la bande attribuée aux glucides. Une séparation 

des échantillons a lieu, selon quatre groupes, en fonction de la présence de D-ribose (G vs. NG) et de 

la valeur de la teneur en eau initiale (H vs. S) (Figure 2.29, exemple des conditions G vs. NG). L’indice 

Bloom, quant à lui, ne permet pas de différencier les groupes d’échantillons dans cette bande 

spectrale. Un pic d’absorbance maximum est présent à 1039 cm-1 (Figure 2.29), il est attribué à 

l’étirement de la liaison C=0 du ribose (Movasaghi et al., 2007). 
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Figure 2.29. Analyse en composante principale. Effet de l’ajout de D-ribose (G vs. NG) et de la teneur en eau initiale (H vs. 
S), dans des gels de gélatine, sur les absorbances (après dérivée seconde) mesurées au niveau de la bande 
spectrale attribuée aux glucides (ACP réalisée avec « The Unscrambler »). 

 

Les glucides des conjugués protéines-glucides peuvent absorber entre 1200 et 900 cm-1  

(Figure 2.30). Selon Bridelli et al. (2017), ces bandes permettent de discriminer le collagène natif du 

collagène glyqué avec des absorbances plus élevées pour le collagène natif, notamment entre 1081 et 

1032 cm-1. Nous obtenons des résultats similaires sur la gélatine, puisque la moyenne d’absorbance 

correspondant aux conditions NG est significativement plus élevée (P < 0,05) que celle correspondant 

aux conditions G. Cela indiquerait que la réaction de glycation a bien eu lieu et, confirmerait les 

résultats obtenus au niveau de la bande 1153-1145 cm-1, ainsi que les résultats obtenus par 

colorimétrie et MET. La bande spectrale comprise entre 1081 et 1032 cm-1 correspond principalement 

aux vibrations d’étirement C=O et C-C, ainsi qu’aux vibrations de flexion C-O-H et C-C-O. Ces vibrations 

sont dues à l’interaction des groupes carbonyles du D-ribose et des groupes amines du collagène  

(N-glycation) et, traduisent la formation de liaisons covalentes entre ces groupements, ainsi que 

l’accumulation de produits de glycation (Bridelli et al., 2017). Il semblerait donc que ce soit également 

le cas pour le collagène dénaturé présent dans la gélatine. Ces résultats vont à l’encontre de ceux 

obtenus par LC-MS/MS où seules des réactions de O-glycation avaient été mises en évidence. 

Selon Movasaghi, Rehman & ur Rehman (2008), les vibrations à 1055 et 1056 cm-1 

correspondent, respectivement, à la liaison C=O d'un oligosaccharide dans un groupe hydroxyle 

susceptible d'interagir avec un autre composant de la membrane cellulaire (i.e. des protéines) et, à 

l’étirement de la liaison C=O du désoxyribose (le D-ribose perd une molécule d’eau lors de sa fixation 

à l’acide aminé). Nos résultats (Figure 2.30) montrent qu’entre 1056 et 1054 cm-1, les absorbances 

sont significativement différentes entre les conditions G et NG (et sont dépendantes de la teneur en 

eau initiale), indiquant une possible surreprésentation de ces vibrations en présence de D-ribose. Ceci 

serait, cette fois, concordant avec les résultats obtenus par LC-MS/MS qui montraient que les 

conjugués se formaient préférentiellement au niveau des Sérine et Thréonine (cf. 2.3.2.2.3). Pour ces 
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2 acides aminés, Sun et al. (2021) ont montré qu’il s’agissait d’une glycation sur les groupes hydroxyles 

(O-glycation).  

 

 

 

Figure 2.30. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir de 3 répétitions pour la bande spectrale attribuée aux 
glucides, après dérivée seconde des spectres. (–) condition Humide/Non-Glyquée (HNG) ; (–) condition 
Humide/Glyquée (HG) ; (–) condition Sèche/Non-Glyquée (SNG) ; (–) condition Sèche/Glyquée (SG). A – Gélatine 
d’indice Bloom 125 ; B – Gélatine d’indice Bloom 200. 
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Au vu de ces derniers résultats, il semblerait que les 2 modes de glycation (O- et N-glycation) ont 

coexisté lors de nos expérimentations, confirmant ainsi les observations de Sun et al. (2021). Pourtant, 

lors de l’étude de la formation des conjugués par LC-MS/MS, seule la réaction de O-glycation a été 

mise en évidence. Ceci pourrait être expliqué par le fait que l’hydrolyse enzymatique à la trypsine n’a 

pas eu une action optimale sur la gélatine glyquée, des expérimentations complémentaires seront 

donc nécessaires pour le vérifier. 

Selon Coopman et al. (2017), l’absorbance à 1047 cm-1 caractérise le degré de glycation de la 

kératine. Nous observons des différences significatives d’absorbance à ce même nombre d’onde entre 

les conditions G et NG, laissant penser qu’il pourrait également s’agir d’un marqueur pour la glycation 

de la gélatine. Des différences d’absorbance significatives ont aussi été mesurées, sur les gels de 

gélatine, à 1047 cm-1, quand les conditions S et NG ont été associées, en opposition aux conditions H 

et G. Ceci confirmerait le fait que la glycation a lieu en présence de D-ribose et qu’elle serait favorisée 

par une teneur en eau initiale élevée (3,74 kgeau/kgMS). Ces résultats permettent de conforter 

l’hypothèse de Duconseille, Traikia et al. (2017), selon laquelle la présence d’eau dans la gélatine en 

poudre permettrait de dérouler les triple-hélices de gélatine. Ceci induirait une meilleure accessibilité 

du D-ribose vis-à-vis des groupements amines et/ou hydroxyles des protéines. 

2.3.2.4.3. Effets des conditions expérimentales sur les bandes d’absorbance 

attribuées aux protéines 

La Figure 2.31 montre l’effet de l’indice Bloom sur les modifications de l’absorbance dans les 

bandes spectrales attribuées aux amides I, II et III. Il apparaît que les gélatines ne sont pas 

différenciables en fonction de cet indice au niveau des bandes attribuées aux protéines, même si des 

tendances apparaissent au niveau des Amides I et II (Figure 2.31ab). 
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Figure 2.31. Analyses en composante principale (les composantes principales présentant les meilleures séparations sont 
représentées). Effet de l’indice Bloom (125 en bleu, 200 en rouge) des gélatines sur les absorbances mesurées 
dans les bandes spectrales attribuées aux fonctions Amides I, II et III ainsi qu’aux glucides. A – Bande Amide I 
(1750-1600 cm-1) ; B – Bande Amide II (1599-1500 cm-1) ; C – Bande Amide III (1340-1220 
cm-1). 

 

Le mode de vibration de la bande amide I est essentiellement attribuable à une élongation du 

groupement C=O, à 1652-1650 cm-1 (Bertrand & Dufour, 2006 ; Movasaghi et al., 2008). Sur la base 

des travaux de Yang et al. (2022), la formation de liaisons covalentes, pour les conditions opératoires 

décrites, semble se confirmer. En effet, les différences significatives d'absorbance autour de  

1652-1650 cm-1, entre les conditions G et NG (Figure 2.32ab), peuvent indiquer que la vibration 

d'étirement C=O varie, ce qui conduit au changement de la bande Amide I. D’après ces auteurs, ces 

résultats révèlent que le glucide introduit dans la matrice pour initier la réaction de glycation a 

entraîné un changement d’intensité du pic d'absorbance et, que des conjugués ont été formés par la 

liaison covalente entre cet ose et la protéine Yang et al. (2022). 

 



Chapitre 2 : La glycation 

214  

 

Figure 2.32. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir de 3 répétitions pour la bande spectrale attribuée à 
l’Amide I, après dérivée seconde des spectres. (–) condition Humide/Non-Glyquée (HNG) ; (–) condition 
Humide/Glyquée (HG) ; (–) condition Sèche/Non-Glyquée (SNG) ; (–) condition Sèche/Glyquée (SG). A – Gélatine 
d’indice Bloom 125 ; B – Gélatine d’indice Bloom 200. Les nombres d’onde indiqués sont associés à des 
vibrations de la bande Amide I (étirement de la liaison C=O) (Movasaghi et al., 2008). 
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Le déplacement des pics correspondant aux amides I et II vers des nombres d’onde plus faibles 

ainsi que la baisse de leurs intensités sont également associés à une augmentation des interactions 

intermoléculaires de type hydrogène dans le collagène (Muyonga, Cole & Duodu, 2004). Dans nos 

travaux, ce phénomène est observé à 1652 cm-1 entre les conditions G et NG. Alors que le pic de 

l’amide I est présent à 1658 cm-1 pour les conditions témoins (NG), un décalage à 1656 cm-1 est 

systématiquement observé en présence de D-ribose pour la gélatine B125. Pour la gélatine B200, 

aucun décalage n’est observé en condition sèche (S), mais en condition humide (H), ce décalage est 

présent en absence de D-ribose (NG) et s’intensifie en sa présence (G) (1654 cm-1) ; les intensités des 

pics décalés sont systématiquement plus faibles (valeurs d’absorbances non dérivées) (Tableau 2.17). 

A noter que, lors de leurs travaux, Muyonga et al. (2004) observent des décalages du même ordre de 

grandeur sur de la gélatine. 

 

Tableau 2.17. Les maximums des pics de la bande spectrale attribuée à l’Amide I, pour chaque indice Bloom (125 et 200) 
sont indiqués en fonctions des conditions opératoires : Humide/Non-Glyquée (HNG) ; condition 
Humide/Glyquée (HG) ; condition Sèche/Non-Glyquée (SNG) ; condition Sèche/Glyquée (SG). Chaque 
valeur est une moyenne calculée à partir de 30 spectres. 

Conditions Maximum des pics de la bande Amide I (cm-1) 
B125-HNG 1658 
B125-HG 1656 

B125-SNG 1658 
B125-SG 1656 

B200-HNG 1656 
B200-HG 1654 

B200-SNG 1658 
B200-SG 1658 

 

La vibration des fonctions carbonyles (C=O) dans l’hélice-α est comprise entre 1658-1650 cm-1 

(Figure 2.32) pour la bande Amide I et, entre 1548 et 1545 cm-1 pour la bande Amide II (Figure 2.33) 

(Deng, 2018). Aucune différence significative n’apparaît entre nos différentes conditions pour ces 

nombres d’onde, ce qui voudrait dire qu’aucune modification de la structure secondaire, au niveau 

des hélices-α, n’a eu lieu, quelle que soit la teneur en eau initiale ou suite à l’ajout de D-ribose. 

Toutefois, ce point mérite une attention particulière puisque la présence de ce type d’hélices est 

contestée dans la gélatine. En effet, d’après Stevenson et al. (2020), leur présence est attestée et, la 

réaction de glycation en provoquerait même une conversion vers des feuillets-β. En revanche, Pulidori 

et al. (2023) et Qiao et al. (2023) étudient la structure secondaire de la gélatine, en parlant de doubles 

ou de triple-hélices, ou de doubles et triple-chaines-α, et non d’hélices-α, à l’instar de (Duconseille, 
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Traikia et al., 2017). Les résultats présentés ici ne permettent pas de conclure quant à la présence ou 

non de ce type d’hélice, mais ce qu’il est possible de dire est que, si elles sont effectivement présentes, 

elles ne subissent pas de modification lors de la glycation, comme l’ont montré (Stevenson et al., 

2020). 

 

 

 

Figure 2.33. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir de 3 répétitions pour la bande spectrale attribuée à 
l’Amide II, après dérivée seconde des spectres. (–) condition humide/non-glyquée (HNG) ; (–) condition 
humide/glyquée (HG) ; (–) condition sèche/non-glyquée (SNG) ; (–) condition sèche/glyquée (SG). A – Gélatine 
d’indice Bloom 125 ; B – Gélatine d’indice Bloom 200. 
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La bande amide II se caractérise principalement par un balancement dans le plan du groupe  

N-H et une élongation du groupement C-N (Bertrand & Dufour, 2006). Un indice Bloom élevé se 

caractérisant par des longueurs de chaînes polypeptidiques plus importantes (Guo et al., 2003), une 

surreprésentation de ces groupements dans la gélatine B200 est probable. Une séparation en fonction 

des indices Bloom apparaît sur les Figure 2.34a et Figure 2.34b pour les conditions S et H. Ceci pourrait 

refléter une différence dans les interactions entre les glucides et les protéines, à la fois, à cause de 

l’encombrement stérique lié à un indice Bloom de 200, mais aussi d’une modification de la structure 

secondaire due à la teneur en eau. La gélatine B200, possédant des chaînes polypeptidiques plus 

longues, donc potentiellement avec un nombre de triple-hélices plus important (Guo et al., 2003), 

pourrait être moins sensible aux interactions avec des glucides résiduels présents dans la gélatine en 

raison d’un encombrement stérique plus important. 

 

 

Figure 2.34. Analyses en composante principale.  Absorbances mesurées (dérivée seconde) sur la bande spectrale attribuée 
à la fonction Amide II (1599-1500 cm-1). A – Effet de l’indice Bloom (B125 en bleu vs. B200 en rouge) ; B – Effet 
de la teneur en eau initiale (H vs. S). 

 

Selon Movasaghi et al. (2008), les nombres d’onde 1284 et 1240 cm-1 sont caractéristiques du 

collagène et, plus précisément du collagène de type I qui absorbe entre 1242 et 1244 cm-1. Pour rappel 

et, comme présenté dans la section 2.3.2.2.3, la gélatine utilisée dans cette étude est majoritairement 

composée de collagène de type I. Après le calcul de la dérivée seconde, des variations significatives 

d’absorbance sont observées à 1284 cm-1 entre les conditions H et S et, entre 1240 et 1243 cm-1 pour 
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les conditions G et NG. Ces données montrent que la teneur en eau initiale de la gélatine et l’ajout de 

D-ribose, donc la réaction de glycation, induisent des modifications de la structure secondaire du 

collagène et, notamment du collagène de type I (Figure 2.35). 

 

 

 

Figure 2.35. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir de 3 répétitions pour la bande spectrale attribuée à 
l’Amide III, après dérivée seconde des spectres. (–) condition humide/non-glyquée (HNG) ; (–) condition 
humide/glyquée (HG) ; (–) condition sèche/non-glyquée (SNG) ; (–) condition sèche/glyquée (SG). A – Gélatine 
d’indice Bloom 125 ; B – Gélatine d’indice Bloom 200. 
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Comme nous l’avons vu précédemment, la littérature scientifique admet majoritairement les 

réactions de N-Glycation, notamment au niveau des Lysines et des Arginines. Selon Bertrand & Dufour 

(2006), ces 2 acides aminés absorbent de façon significative dans la bande Amide I. L’Arginine est 

caractérisée par un groupement guanidinium chargé positivement et présente deux vibrations 

d’élongation localisées à 1773 et 1633 cm-1. Le groupement NH3+ de la Lysine est observé vers 1630 et 

1525 cm-1. Le premier pic correspond à une vibration de déformation asymétrique et le second est 

attribué à une déformation symétrique. Lorsque le pH devient supérieur au pK du groupement ε-NH2 

(9,0) de la Lysine, les bandes d’absorption disparaissent et aucune nouvelle bande associée à -NH2 

n’est observée. Le fait d’avoir fixé le pH réactionnel à 9,0 dans nos expériences peut expliquer 

pourquoi aucune variation significative d’absorbance n’a été observée aux nombres d’onde cités 

supra. 

 

Les liaisons à faible énergie, notamment de type hydrogène responsables de la stabilité de la structure 

secondaire des protéines, peuvent être mises en évidence à différents nombres d’onde : 

- A 1623 cm-1 : Ces liaisons peuvent être responsables de l’agrégation des particules dans des 

gels protéiques (Lefèvre & Subirade, 2000). Les analyses statistiques montrent une différence 

significative (P < 0,05) des absorbances mesurées (après dérivée seconde) entre les conditions 

H et S, ainsi qu’entre les conditions G et NG, indiquant ainsi une possible modification des 

liaisons intra- et/ou interchaînes au niveau de la structure secondaire des protéines. 

L'implication des molécules d'eau dans la formation de liaisons hydrogène au sein d’un réseau 

de gélatine est aussi démontrée (Rather, Akhter et al., 2022). Il est donc probable qu’une 

variation de la teneur en eau initiale de la gélatine ait un effet sur la quantité de ce type de 

liaisons. La molécule de D-ribose, une fois ajoutée dans le milieu réactionnel, pourrait, quant à 

elle, se comporter comme un perturbateur de la formation de liaisons hydrogène. 

- Entre 3600 et 3200 cm-1 : Les fonctions hydroxyles sont rencontrées dans différentes 

molécules, notamment dans les molécules d’eau. Elles présentent une forte bande 

d’absorption dans cet intervalle (bande spectrale attribuée à la fonction Amide A). La présence 

de liaisons hydrogène, fortement liée à la présence de fonctions hydroxyles, se traduit donc 

par une large bande d’absorption vers 3300 cm-1. Les fonctions -OH, non impliquées dans des 

liaisons hydrogène, se caractérisant, quant à elles, par une bande plus étroite vers 3600 cm-1 

(Bertrand & Dufour, 2006). La Figure 2.36 présente les spectres moyens après calcul de la 

dérivée seconde. Des pics sont bien identifiés à 3600 et 3300 cm-1. Cependant et, 
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contrairement aux absorbances mesurées à 1623 cm-1, aucune différence significative n’est 

observée entre les conditions expérimentales. 

L’effet de la glycation sur les liaisons à faible énergie de type hydrogène reste donc sujette à 

discussion. 

 

 

Figure 2.36. Représentation des courbes moyennes obtenues à partir de 3 répétitions pour la bande spectrale 3600-3200 
cm-1, après dérivée seconde des spectres. (–) condition humide/non-glyquée (HNG) ; (–) condition 
humide/glyquée (HG) ; (–) condition sèche/non-glyquée (SNG) ; (–) condition sèche/glyquée (SG). A – Gélatine 
d’indice Bloom 125 ; B – Gélatine d’indice Bloom 200. 
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Le rapport d’absorbance A amide III (1240 cm-1)/A 1450 cm-1 est couramment utilisé pour 

caractériser l’intégrité des structures en triple-hélice dans un gel de gélatine (Mao et al., 2022 ; Peng 

et al., 2021). Plus la valeur de ce rapport est proche de 1, plus les triple-hélices sont nombreuses. Le 

Tableau 2.18 permet de comparer les différentes conditions opératoires selon la quantité de 

structures en triple-hélice obtenue à partir du calcul de ce rapport. Il apparaît que les facteurs 

prédominants permettant d’obtenir le plus de ces structures sont l’indice Bloom (B200) et une teneur 

en eau initiale élevée. Il est à noter que les rapports calculés ici sont relativement éloignés de 1 (de 

l’ordre de 0,8) et peu discriminants entre les conditions (car compris entre 0,77 et 0,82), soulignant le 

fait que la proportion des triple-hélices serait limitée. 

Déterminé pour la première fois par Gordon, Huang, Lord & Yannas (1974), ce rapport a depuis 

été utilisé à plusieurs reprises dans la littérature et, même encore très récemment (Sylvester, Yanns, 

Salzman & Forbes, 1989 ; Guzzi Plepis, Goissis & Das-Gupta, 1996 ; Mao et al., 2022 ; Peng et al., 2021). 

Initialement, ce rapport a été calculé sur du collagène (concentration non précisée), en se basant sur 

les absorbances à 345 et 1450 cm-1, puis une corrélation a été établie entre 1235 (puis 1240) et  

1450 cm-1 au niveau de la bande des Amides III. L’absorbance mesurée à 1450 cm-1 a été considérée 

comme un étalon interne invariant (hors condition de dénaturation thermique du collagène). Les 

résultats de la présente étude montrent que des variations significatives des absorbances ont été 

mesurées entre 1454 et 1446 cm-1, notamment en fonction des conditions de teneur en eau et de 

glycation (S vs. H et G vs. NG), ce qui indiquerait que considérer l’absorbance à 1450 cm-1 comme un 

étalon serait inadapté. De plus, le lien entre le rapport d’absorbance et la quantité de structures en 

triple-hélice est basé sur le fait qu’une gélatine chauffée à 60 °C contiendrait 0 % de triple-hélice et 

que le collagène natif en contiendrait 100 % (Gordon et al., 1974). Le fait qu’une température de 60 

°C suffise à dénaturer l’ensemble de ces structures est discutable. En effet, d’après Rather, Majid et 

al. (2022), la quantité d’acides iminés (molécule possédant à la fois un groupe fonctionnel COOH, 

carboxyle et un groupe fonctionnel >C=N-, imine) influence la conversion des structures de type 

bobine aléatoire vers les structures en hélice et, a donc un effet sur la stabilité thermique de la 

gélatine. Par conséquent, la température de dénaturation peut varier en fonction de l’origine de la 

gélatine. Ces données sont difficilement généralisables et nous poussent à considérer avec une 

extrême précaution les interprétations faites à partir de l’analyse du rapport  

A amide III (1240 cm-1)/A 1450 cm-1. 
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Tableau 2.18. Rapport Amide III/A 1450 cm-1 représentant la quantité de triple-hélices en fonction des conditions 
expérimentales. Plus le rapport est proche de 1, plus le nombre de triple-hélices est élevé. 

Conditions A amide III (1240 cm-1) A 1450 cm-1 A amide III/A 1450 cm-1 

B200-HG 0,1341 0,1644 0,82 

B200-HNG 0,1349 0,1681 0,80 

B200-SG 0,1658 0,2086 0,79 

B125-HNG 0,2069 0,2609 0,79 

B125-HG 0,1321 0,1667 0,79 
B200-SNG 0,1769 0,2255 0,78 
B125-SG 0,1764 0,2248 0,78 

B125-SNG 0,2101 0,2735 0,77 
 

2.3.2.5. Etude des propriétés texturales 

Les résultats de l'analyse des propriétés texturales renseignent sur l'effet de l'indice Bloom (B125 

ou B200), de la teneur initiale en eau de la gélatine (S ou H) et de l'ajout ou non de D-ribose (G ou NG) 

sur la texture des gels de gélatine. Le Tableau 2.19 indique que les valeurs de fermeté, de cohésion et 

de masticabilité augmentent significativement avec l'indice Bloom, ce qui est conforme à la littérature 

(Bigi, Panzavolta,& Rubini, 2004 ; Civille & Szczesniak, 1973). 

 

Tableau 2.19. Valeurs moyennes (n=18) des 5 paramètres de texture de gels de gélatine obtenus par le test TPA en 
fonction de l’indice Bloom (B125 vs. B200), de la teneur en eau initiale (Sec, S vs. Humide, H), et de la 
présence ou non de D-ribose (Glyqué, G vs. Non-Glyqué, NG). Deux valeurs moyennes (± SEM) suivies de 
la même lettre ne sont pas significativement différentes, en utilisant le test de Tukey (P > 0,05). Pour 
chaque paramètre de texture, les comparaisons se font au sein de lignes de même couleur, deux à deux. 

 Fermeté (N) Adhérence (J) Cohésion Elasticité Masticabilité (N) 

B125 43,28±2,23a -0,16±0,01 0,89±0,00a 0,98±0,00 37,99±2,07a 

B200 56,11±2,25b -0,16±0,01 0,91±0,00b 0,98±0,00 49,67±1,89b 

S 62,29±1,47c -0,17±0,01 0,90±0,00c 0,98±0,00 55,08±1,21c 

H 37,63±1,20d -0,15±0,01 0,89±0,00d 0,98±0,00 33,05±1,15d 

G 45,84±2,24e -0,15±0,01 0,91±0,00e 0,98±0,00 40,69±2,04e 

NG 53,84±2,54f -0,17±0,01 0,89±0,00f 0,98±0,00 47,22±2,24f 
 

Nos résultats indiquent des valeurs de fermeté et de masticabilité significativement plus élevées 

pour les gels B200 par rapport aux gels B125, ce qui dénote une plus grande résistance mécanique à 

la déformation. Un indice Bloom élevé, une faible teneur en eau initiale et la présence de D-ribose ont 

amélioré la cohésion de l'échantillon. Les gels obtenus à partir de gélatine en condition humide (H) ont 
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montré une fermeté, une cohésion et une masticabilité significativement plus faibles que les gels 

obtenus à partir de gélatine préparée en condition sèche (S). L'augmentation de l'apport en eau dans 

les gels peut avoir influencé la mobilité moléculaire dans la gélatine (Duconseille, Traikia et al., 2017). 

Nous avons observé que les gels sans ajout de D-ribose (NG) présentaient des valeurs de fermeté et 

de masticabilité significativement plus élevées que les gels avec D-ribose (G), ce qui indique que la 

glycation aurait tendance à diminuer la résistance mécanique des gels. Des résultats similaires ont déjà 

été rapportés sur des gels de blanc d'œuf glyqués avec du ribose par Yang et al. (2021), qui ont indiqué 

que l'action réductrice du ribose devait affecter les liaisons disulfures au sein du gel de blanc d'œuf. 

Bien que cette explication ne s'applique pas entièrement à la gélatine car elle ne contient que peu 

d'acides aminés soufrés capables de former ce type de liaison (Tableau 2.2), les valeurs de cohésion 

significativement plus élevées pour les gels glyqués montrent qu'ils peuvent néanmoins se déformer 

davantage avant de se rompre. 

Les triple-hélices au sein de la gélatine ont probablement été partiellement dénaturées en raison 

de la température réactionnelle (50 °C). Les interactions entre le D-ribose et les chaînes de protéines 

maintiendraient les structures dénaturées après refroidissement, ce qui entraînerait une diminution 

de la fermeté. Ces modifications structurelles pourraient également être attribuées à un nombre 

réduit de liaisons hydrogène présentes entre les triple-hélices partiellement dénaturées. 

Cette étude a également mis en évidence l’hétérogénéité des résultats obtenus en fonction des 

lots de gélatine utilisés. Les résultats présentés sur la Figure 2.37 proviennent d’une gélatine d’indice 

Bloom 200, mais d’un lot différent de celle utilisée précédemment. Les Figure 2.37a et Figure 2.37b 

confirment l’effet majeur du pH, au travers du pouvoir tampon, mais elles montrent également que, 

quand le pH est maintenu à un niveau suffisant, la réaction de glycation peut provoquer un effet de 

renforcement des propriétés mécaniques des gels. Ces résultats ont été obtenus sur un nombre limité 

de mesures, d’où l’utilisation d’un test statistique non-paramétrique (test de Wilcoxon-Mann-

Whitney). De tels résultats, avec des différences aussi marquées entre des gels glyqués et non-glyqués, 

n’ont jamais été constatés sur d’autres lots ou types de gélatine : 6 autres lots de gélatines, d’origine 

variée, ont pourtant été testés (résultats non présentés ici). Ce point explique et justifie la mise en 

place des expérimentations décrites sur la Figure 2.13. 
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Figure 2.37. Mesures de la force de gels préparés avec deux lots différents de gélatine en poudre d’indice Bloom 200, issus 
d’un même fournisseur. A - un tampon pH 9 à 0,1 M ne permet pas de différencier les conditions de glycation ; 
B – pour un tampon pH 9 à 1 M, une différence significative a été observée entre le témoin non-glyqué (en bleu) 
et la condition « glyquée » contenant du D-ribose (en orange), suite à l’application du test de Wilcoxon-Mann-
Whitney (P < 0,05). 

2.3.2.6. Analyse du comportement rhéologique 

Les mesures texturales présentées précédemment ont été complétées par des mesures du 

comportement rhéologique des gels. Pour toutes les conditions étudiées, les valeurs du module de 

conservation (G') sont systématiquement supérieures aux valeurs du module de perte (G")  

(Figure 2.38), ceci indique que les gels étudiés se comportent comme des solides viscoélastiques. 

Les Tableau 2.20, Tableau 2.21 et Tableau 2.22 comparent les valeurs moyennes des paramètres 
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rhéologiques τ-croisement, G' max et τ-fin-LVR déterminés à partir des courbes présentées sur la 

Figure 2.38. τ-croisement correspond aux valeurs de contrainte de cisaillement au croisement des 

modules viscoélastiques G' et G'' ; G'max à la valeur du module de conservation dans le domaine 

viscoélastique linéaire et, τ-fin-LVR, à la contrainte de cisaillement en fin de région viscoélastique 

linéaire (Figure 2.38). 

 

 

Figure 2.38. Représentation graphique des courbes des modules de stockage (G') et de module de perte (G"), en fonction de 
la contrainte de cisaillement, obtenues pour un gel de gélatine préparé à base de gélatine d’indice Bloom 125 
en condition Sèche/Glyquée (SG). Les paramètres calculés (τ-croisement, G' max et τ -fin-LVR) sont indiqués en 
vert. 

 

Les résultats obtenus montrent que ces paramètres sont significativement plus élevés pour le 

gel de gélatine B200 par rapport au gel de gélatine B125, ainsi que pour la condition S par rapport à la 

condition H. Ceci est cohérent avec les travaux de Bigi et al. (2004) qui ont montré une relation linéaire 

entre l'indice Bloom et la quantité de triple-hélices. Le Tableau 2.20 montre également que G'max est 

le seul paramètre qui permet de différencier les différentes conditions testées. 
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Tableau 2.20. Effet de l’indice Bloom (B125 vs. B200), de la teneur en eau initiale (Sec vs. Humide) et de l'ajout de  
D-ribose (Glyqué vs. Non-Glyqué) sur les paramètres rhéologiques des gels de gélatine. Deux valeurs 
moyennes (n = 18) (± SEM) suivies de la même lettre ne sont pas significativement différentes, en utilisant 
le test de Tukey (P > 0,05). Pour chaque paramètre, les comparaisons se font au sein de lignes de même 
couleur, deux à deux. 

  τ-croisement (Pa) G' max (Pa) τ-fin-LVR (Pa) 

B125 7110±337a 13913±676a 3599±197a 

B200 8781±567b 17532±915b 4635±331b 

Sec (S) 10407±359a 20023±622a 5509±226a 

Humide (H) 5576±130b 11593±294b 2777±87b 

Glyqué (G) 7915±477a 14097±740a 4159±277a 

Non-glyqué (NG) 8001±504a 17447±886b 4088±298a 
 

Les mesures de τ-fin-LVR effectuées suggèrent qu'une faible teneur en eau et un indice Bloom 

élevé (B200-S) confèrent aux gels une meilleure résistance à la déformation/déstructuration. Ce n'est 

pas le cas pour la condition glyquée (G) (Tableau 2.20). Cependant, pour les conditions HG, la valeur 

de τ-fin-LVR était significativement plus élevée que pour les conditions HNG (Tableau 2.21). A noter 

qu’il s’agit du seul cas dans cette étude où le gel a résisté plus longtemps à la déformation, en condition 

glyquée. Ceci pourrait être le résultat de la quantité d'eau présente plus importante dans la gélatine. 

Ceci aurait favorisé la mobilité des chaînes protéiques et le déroulement des triple-hélices 

(Duconseille, Traikia et al., 2017 ; Levine & Slade, 1988). En conséquence, la réaction de glycation et la 

formation de liaisons covalentes entre les chaînes de gélatine auraient été favorisées, augmentant 

ainsi la résistance globale du gel. Dans ce cas particulier (conditions B200-HG), le D-ribose pourrait 

avoir eu un accès facilité aux sites réactifs, rendant donc possible l'établissement de liaisons 

covalentes. 

 

Tableau 2.21. Effets de l'ajout de D-ribose en fonction de la teneur initiale en eau de la gélatine sur les paramètres 
rhéologiques des gels de gélatine. Deux valeurs moyennes (n = 18) (± SEM) suivies de la même lettre ne 
sont pas significativement différentes, en utilisant le test de Tukey (P > 0,05). Pour chaque paramètre, les 
comparaisons se font au sein de lignes de même couleur, deux à deux. 

    τ-croisement (Pa) G' max (Pa) τ-fin-LVR (Pa) 

Sec (S) 
G 10093±544a 17796±686a 5363±341a 

NG 10741±468a 22380±699b 5664±301a 

Humide (H) 
G 5738±239a 10397±330a 2954±145a 

NG 5413±100a 12788±282b 2600±82b 
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L'ajout de D-ribose a significativement diminué la valeur du paramètre G'max, quelle que soit la 

teneur en eau (Tableau 2.21). Indépendamment de l'indice Bloom, les gels de gélatine préparés en 

condition sèche (S) ont résisté à une plus grande déformation que les gels de gélatine préparés en 

condition humide (H). En effet, pour les trois paramètres mesurés (τ-croisement, G' max et  

τ -fin-LVR), les valeurs obtenues dans les conditions S étaient presque deux fois plus élevées que celles 

correspondant aux conditions H. La Figure 2.39 confirme que la gélatine B125 présente un 

comportement significativement différent, avec des valeurs d'élasticité (G') et de module visqueux 

(G'') plus élevées et, une Région Viscoélastique Linéaire (LVR) plus courte pour la condition S en 

fonction de la contrainte appliquée, à la fois en présence et en absence de D-ribose. 
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Figure 2.39. Courbes moyennes du module de stockage (G') et du module de perte (G"). A - Courbes moyennes G' et G'' pour 
les conditions Bloom 125-Humide et B125-Sèche. B - Courbes moyennes G' et G'' pour les conditions Bloom 200-
Humide et B200-Sèche. Ces courbes ont été calculées à partir de la moyenne de 3 répétitions, les barres d'erreur 
correspondant à l’erreur standard à la moyenne (SEM). 

 
Selon Joly-Duhamel, Hellio & Djabourov, 2002), le module de conservation G' est corrélé au 

nombre de triple-hélices, quelle que soit la température : des valeurs de G' élevées rendent compte 

d’un plus grand nombre de structures en triple-hélice. Selon Bigi et al. (2004), le nombre de  

triple-hélices est aussi directement corrélé à la valeur de l'indice Bloom. Nos résultats indiquent que 

les paramètres G'max des gels B125-G et B125-NG sont significativement plus faibles que ceux des 

gélatines B200-G et B200-NG (Tableau 2.22). Ceci est cohérent avec la littérature puisque, d’après  

Bigi et al. (2004), les gélatines B200 doivent contenir plus de triple-hélices que les gélatines B125. Par 

conséquent, l'indice Bloom semble être un paramètre majeur influençant le paramètre G'max, en 

particulier en raison de la nature élastique du gel et de sa capacité de déformation réversible. 

Cependant, la glycation étant supposée renforcer la structure des matrices par des liaisons covalentes 

(Li, Xu & Xu, 2022 ; Nooshkam et al., 2020), les résultats obtenus pour les conditions G et NG sont 

plutôt inattendus. Zhao et al. (2016) ont également rapporté une diminution du module de 
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conservation G' dans les gels contenant de l'isolat de protéines de soja glyqué avec du glucose et du 

maltose, suggérant que la glycation tendait à affaiblir la structure du gel. Ils ont attribué ce résultat 

aux glucides environnants qui empêcheraient la dénaturation des protéines et donc la réaction de 

glycation, en particulier à haute température. Ce phénomène, appelé « crowding », qui augmente la 

thermostabilité et la stabilité au pH des protéines, a également été rapporté par Wang et al. (2021). 

Kuznetsova, Turoverov & Uversky (2014) ont affirmé que ce « crowding » macromoléculaire affectait 

la structure des protéines, le repliement ainsi que les interactions avec d'autres protéines ou 

macromolécules, à des concentrations variables en glucides. Sur la base des travaux de Joly-Duhamel, 

Hellio, Ajdari & Djabourov (2002), les résultats des Tableau 2.20 et Tableau 2.21 révèlent que la 

quantité de triple-hélices serait potentiellement plus importante dans les conditions S et NG, car les 

valeurs de G'max sont plus élevées. Ces résultats sont en accord avec les observations effectuées en 

MET qui révèlent une densité d’agrégats équivalente, voire supérieure, pour la condition SNG par 

rapport à la condition HNG (Figure 2.26cf). Ces agrégats peuvent résulter de la présence de liaisons 

hydrogène entre les triple-hélices, formant des paquets de triple-hélices, d'autant plus que ces liaisons 

contribuent à stabiliser les espaces inter-hélices (Joly-Duhamel, Hellio, et al., 2002 ; Mao et al., 2022 ; 

Michon, Cuvelier, Relkin & Launay, 1997). 

 

Tableau 2.22. Effets de l'ajout de D-ribose en fonction du degré Bloom de la gélatine sur les paramètres rhéologiques 
des gels de gélatine. Deux valeurs moyennes (n = 18) (± SEM) suivies de la même lettre ne sont pas 
significativement différentes, en utilisant le test de Tukey (P > 0,05). Pour chaque paramètre, les 
comparaisons se font au sein de lignes de même couleur, deux à deux. 

    τ-croisement (Pa) G' max (Pa) τ-fin-LVR (Pa) 

B125 
G 6981±462a 12131±754a 3741±272a 

NG 7246±505a 15800±961b 3448±289a 

B200 G 8849±771a 16062±1080a 4577±462a 

NG 8713±853a 19002±1424a 4693±486a 
 

Le rôle du D-ribose, dans la formation de liaisons covalentes semble donc dépendant de l’état 

de l’ultrastructure de la gélatine à l’instant t. Une seconde hypothèse peut aussi être envisagée quant 

au rôle du D-ribose. Les valeurs de G'max étant plus élevées en condition NG, ceci pourrait refléter 

une meilleure capacité des gels ne contenant pas de D-ribose à reformer un réseau plus dense lors du 

refroidissement. En effet, Abuibaid et al. (2020), en travaillant avec une cinétique de refroidissement 

similaire à la nôtre (de 40 à 5 °C pour eux et, de 50 à 4 °C dans notre cas) ont constaté qu'un module 
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G' élevé reflétait une capacité accrue du gel à se replier en triple-hélices pendant les phases de 

refroidissement. Une explication possible serait que la présence de D-ribose non lié, au cours du 

refroidissement, pourrait perturber la reformation des triple-hélices et limiter leur stabilisation par 

des liaisons hydrogène inter chaînes. Le D-ribose pourrait alors former des liaisons hydrogène avec les 

triple-hélices de gélatine, interférant avec leurs liaisons inter-chaîne et empêchant le repli en 

structures de type triple-hélice (Wang et al., 2021). Par conséquent, la résistance des gels diminue et 

des structures en bobine aléatoire peuvent prédominer. Mao et al. (2022) ont suggéré que les bobines 

aléatoires présentes dans le gel pouvaient spontanément se réarranger en triple-hélices pendant le 

refroidissement. Cependant, Duconseille, Traikia et al. (2017) ont également montré que le 

vieillissement de la gélatine pouvait perturber cette structure, en formant des liaisons covalentes qui 

empêchent la reformation des triple-hélices. 

Selon Gonzalez & Wess (2013), les liaisons hydrogène se forment avec toute chaîne latérale 

d'acide aminé polaire disponible, y compris les groupes chargés des chaînes latérales des acides 

aminés tels que les résidus Lysine, Arginine, Glutamate et Aspartate, et les groupes hydroxyles des 

chaînes latérales de la Sérine, de la Thréonine et de l'Hydroxylysine. La Lysine et l'Arginine sont les 

principaux acides aminés impliqués dans la réaction de glycation, et la Sérine et la Thréonine sont 

susceptibles de former des liaisons hydrogène. Il est donc possible qu'un gel ayant un indice Bloom 

élevé (encombrement stérique élevé) et la présence potentielle d'une plus grande fraction de bobines 

aléatoires ne favorisent pas la formation de liaisons hydrogène, à moins que la teneur initiale en eau 

ne soit élevée (par exemple, la condition B200-H). Une autre étude récente a également mis en 

évidence que les molécules d'eau étaient impliquées dans la formation de liaisons hydrogène au sein 

d'un réseau de gélatine (Rather, Majid et al., 2022). 

En résumé, l'analyse des propriétés rhéologiques des gels montre qu'un indice Bloom de 200 

améliore la résistance à la déformation des gels par rapport à un indice Bloom de 125. Cette résistance 

augmente encore si la gélatine a une faible teneur en eau initiale. Ceci est attribué à la présence d’un 

plus grand nombre de triple-hélices dans ces conditions. La réaction de glycation entraîne une 

diminution de la résistance des gels à la déformation, qui pourrait s'expliquer en partie par l'état de 

dénaturation des protéines en fonction de la température de réaction et, par le fait que le D-ribose 

perturbe la reformation des triple-hélices lors du refroidissement. Une teneur en eau élevée favorise 

l'accès du D-ribose aux acides aminés. Le module de stockage est le seul paramètre qui permet de 

différencier les conditions testées. 
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2.4. Conclusions et perspectives 

Les travaux initiés autour de la glycation ont été réalisés en plusieurs étapes : 

- Une revue de la littérature destinée à identifier les principaux paramètres réactionnels et les 

mécanismes connus à ce jour dans des matrices alimentaires, notamment d’origine carnée, qui 

a souligné des résultats contradictoires, des manques de connaissance et la complexité des 

mécanismes impliqués ; 

- Un ensemble d’expérimentations préliminaires destinées à définir les paramètres réactionnels 

et à tester des méthodes analytiques ; 

- Une approche multidisciplinaire afin de tenter de comprendre les effets de la glycation sur la 

texture de gels de gélatine. 

Ces travaux ont permis de mettre en évidence le rôle clé de la variabilité de la gélatine dans le 

déroulement de la réaction de glycation et, de ce fait, sur l’ultrastructure et la texture des gels 

fabriqués à partir de cet ingrédient. 

La réaction de glycation conduit à l'apparition de conjugués colorés, dont la formation est 

favorisée lorsque la teneur initiale en eau de la gélatine est faible. Même si la réaction de N-glycation 

est largement mise en avant dans la littérature, il apparaît que les conjugués formés entre les résidus 

Sérine et Thréonine des protéines et le D-ribose (O-glycation) se produisent également au sein d’une 

même matrice alimentaire comme les gels de gélatine. L'effet de l'indice Bloom de la gélatine sur 

l'ultrastructure du gel est évident, la gélatine B200 présentant un plus grand nombre d'agrégats avant 

la glycation et aussi un plus grand nombre de faisceaux de triple-hélice. Cela semble affecter la 

glycation en créant un encombrement stérique, qui limite la capacité du D-ribose à accéder aux sites 

réactifs. En revanche, les gélatines ayant un indice Bloom plus faible (par exemple, B125), associé à 

une teneur en eau initiale élevée, ont présenté moins d'agrégats, ce qui suggère une structure plus 

colloïdale et un nombre plus faible de faisceaux de triple-hélice. Les sites réactifs sont alors plus 

accessibles pour la formation de liaisons covalentes, mais aussi pour les liaisons hydrogène formées 

par le D-ribose. Les changements dans l'ultrastructure de la gélatine, induits par les variations de la 

teneur en eau, ont donc un effet sur le déroulement de la réaction de glycation et sur la texture des 

gels de gélatine. 

 

L'application concrète de la réaction de glycation pour texturer les gels de gélatine est donc 
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soumise à la variabilité de la matière première, qui dépend à son tour des conditions 

environnementales de stockage et d'utilisation. Cette étude montre l'importance du contrôle de la 

teneur en eau de la gélatine pour réguler la réaction de glycation, lors de son utilisation pour la 

texturation des aliments. Compte tenu de la quantité et de la diversité des résultats obtenus dans ce 

Chapitre 2, la Figure 2.40 s’attache à synthétiser les résultats majeurs obtenus concernant les 

mécanismes de la glycation au sein de gels de gélatine, en fonction des différentes méthodes 

analytiques utilisées. 

 

Enfin, étant donné la complexité des mécanismes impliqués et du travail expérimental 

nécessaire à leur compréhension, une approche par modélisation pourrait être envisagée. Ceci 

constitue une piste de travail intéressante pour notamment appliquer la réaction de glycation à 

d’autres matrices comme la viande, afin de développer de nouveaux aliments fonctionnels imprimés 

en 3D à destination de personnes présentant un déficit masticatoire. Il est pour l’heure difficile de dire 

si la variabilité du tissu musculaire impactera la glycation de la même façon que la variabilité 

rencontrée dans les gélatines. Ce travail restant à faire, le contrôle de la texture des aliments carnés 

par la glycation n’est donc, à ce jour, pas encore utilisable dans le domaine de l’I3D alimentaire.  
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SYNTHESE DU CHAPITRE 2 

 

 

Figure 2.40. Synthèse des principaux résultats obtenus concernant les mécanismes de la glycation au sein de gels de 
gélatine, en fonction des méthodes analytiques utilisées. Les conditions expérimentales varient en fonction du 
degré Bloom des gélatines (B125 ou B200), de la teneur en eau initiale des poudres de gélatine (Sec – S ou 
Humide – H) et de la présence ou l’absence de D-ribose (Glyqué – G ou Non-Glyqué – NG). 

 

 

La réaction de glycation est complexe à maîtriser et sa faisabilité est encore à évaluer pour des 

matrices complexes telles que la viande. Un plan d’expérience sera nécessaire pour fixer et tester les 

conditions expérimentales, notamment en termes de maîtrise du pH et de la température 

réactionnels. Des moyens alternatifs de texturation et de conception d’aliments fonctionnels peuvent 

être évalués afin d’avoir une action sur la texture de l’aliment de façon à faciliter sa mastication et sa 

déglutition. Le Chapitre 3 va permettre de caractériser différentes formulations à base de viande d’un 

point de vue rhéologique. 
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Chapitre 3 :  

Caractérisation rhéologique de formulations 

en vue de la conception par impression 3D 

d’un aliment fonctionnel riche en protéines  
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Une partie significative de l’état de l’art présenté ci-après est extrait d’un article de synthèse 

bibliographique, actuellement en cours d’évaluation dans la revue Food Research International : 

Portanguen, S., Meurillon, M., Duconseille, A., Drancourt, N., Peyron, M.A., Sicard, J., Dumoulin, C., 

Théron, L., Tournayre, P., Astruc, T. & Mirade, P. S. Using the glycation reaction to texturize 3D printed 

foods for people with oral declines: a review. 

3.1. Etat de l’art 

A l’heure actuelle, les solutions offertes pour pallier les problèmes masticatoires ne sont pas 

satisfaisantes. En effet, proposer de la viande sous forme mixée entraîne souvent un rejet des 

consommateurs ; quant aux alternatives à base de produits laitiers, leur texture n’est guère 

satisfaisante et elles sont souvent mal acceptées. Ces aliments ont même pour effet d’aggraver la 

pathologie en supprimant toute sollicitation de la sphère bucco-dentaire.  

La santé bucco-dentaire est un problème de portée mondiale (3,5 milliards de personnes 

souffrent d’affections bucco-dentaires dans le monde, (OMS, 2022), aussi bien chez des personnes 

jeunes (difficultés d’accès à l’hygiène, situations de handicap…) que chez des personnes plus âgées 

(prévalence de 29 % et 42 % selon que la population est issue d’un pays à revenu élevé ou faible, 

(WHO, 2016). Une des premières conséquences est la modification du régime alimentaire de ces 

personnes, avec, en général, une réduction drastique de la consommation de viande à cause de 

difficultés à mastiquer. Les carences en protéines qui s’en suivent peuvent être particulièrement 

pénalisantes, notamment pour les sujets âgés et, les solutions de substitution proposées à l’heure 

actuelle ne sont pas satisfaisantes, du point de vue nutritionnel ou organoleptique. Le Tableau 3.1 

regroupe les principales catégories d’aliments de substitution qui existent et, qui sont destinées aux 

populations présentant des déficiences masticatoires. 
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Tableau 3.1. Exemples d’aliments hyper-protéinés alternatifs disponibles dans le commerce et destinés aux personnes 
présentant des troubles de la mastication. 

Nom 
commercial Texture Composition (%) Type de 

protéines Recommandations Sources 

Cake citron Gâteau 
moelleux P:33; L: 13; G: 24 Protéines 

de lait 

25g/j (pour 60 kg 
de masse 

corporelle) 

https://www.cyberp
arapharmacie.com/ 

Nutricia 
Fortimel 

Liquide/ 
crème P: 3.9; L: 0; G: 25 Protéines 

de lait 200-400 mL/j https://www.nutricia
.fr/ Nutricia 

Fortimel Jus P: 14.6; L: 9.6; G: 
33.6 

Protéines 
de lait 200-600 mL/j 

Delical nutra 
cake Biscuits 

P: 16-17.5;  
L: 30-35;  
G: 49-52 

Protéines 
de lait 

3 biscuits/j au petit-
déjeuner 

https://eurekasante.
vidal.fr/ 

Nutrisens 
Cremeline Crème P: 9.6 Protéines 

de lait 1–3 x 125/j 
https://www.nutrise

ns.com/ 
Brioche bun Brioche P: 9.6 Non 

spécifié 
En tant que repas 

ou snack 
avec P = protéines, L = lipides, G = glucides. 

 

A la lecture des données de ce tableau, deux constatations s’imposent : 1) les protéines d’origine 

musculaires sont absentes, et 2) la texture n’est pas une grandeur mise en avant. Concernant le 

premier point, les besoins en protéines, notamment des personnes âgées, sont clairement définis, tant 

qualitativement que quantitativement. En effet, les produits animaux sont reconnus comme étant une 

meilleure source de protéines que les végétaux (y compris les légumineuses), notamment en termes 

de composition en acides aminés, mais aussi en termes de digestibilité (Li, He, Li, Li, Lu & Li, 2020). 

Ceci est dû à leur composition complète en acides aminés (tous les acides aminés essentiels sont 

présents), ainsi qu’à leur plus haute digestibilité (>90 %) et une meilleure biodisponibilité. Par exemple, 

la viande de bœuf possède un score PDCA (Protein Digestibility Corrected Amino Acid) de 1,00, c’est-

à-dire le maximum, alors que des produits végétaux tels que le soja, les pois, l’avoine ou le blé entier 

ont des scores respectifs de 0,91 ; 0,67 ; 0,57 et 0,45. La consommation en protéines recommandée, 

en France, pour un individu adulte est de 0,83 g/kg/j minimum. Cette recommandation passe à  

1,00 g/kg/j pour les personnes de plus de 60 ans (ANSES, 2019). D’après Donaldson et al. (2018), pour 

stimuler l’anabolisme musculaire chez un individu en bonne santé, il est recommandé d’apporter la 

quantité de protéines journalière en 2 à 3 prises contenant chacune 25 à 30 g de protéines. Cette 

donnée est importante dans le cas des personnes âgées présentant des difficultés masticatoires, car 

des compléments alimentaires texturés pourraient alors être consommés en parallèle des repas. 

Quant à la texture, cette dernière est rarement prise en compte lors du développement des aliments 

protéiques de substitution. Les substituts protéiques présentés dans le Tableau 3.1 sont 

https://www.cyberparapharmacie.com/
https://www.cyberparapharmacie.com/
https://www.nutricia.fr/
https://www.nutricia.fr/
https://eurekasante.vidal.fr/
https://eurekasante.vidal.fr/
https://www.nutrisens.com/
https://www.nutrisens.com/
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essentiellement des produits crémeux, voire liquides, ou des produits céréaliers. Ces aliments seront 

peu mastiqués lors de leur consommation. 

La littérature fait état de plusieurs travaux visant à concevoir des aliments à base de viande 

présentant une texture modifiée et destinés aux personnes âgées. La texture de ces produits est 

souvent souple et a été modifiée suite à l’ajout de particules de petite taille (Gallego, Barat, Grau & 

Talens, 2022). Par exemple, la viande hachée est souvent associée à des hydrocolloïdes, des 

épaississants, des graisses, des gélifiants ou des liants, dont l’ajout a pour objectif de redonner une 

texture satisfaisante au produit carné, la texture initiale de la viande ayant été perdue suite au hachage 

(Gujral, Kaur, Singh & Sodhi, 2002). La technologie innovante d'I3D a récemment été utilisée pour 

développer des produits à base de viande, mais là encore, moyennant l'utilisation d'agents texturants 

pour conférer à l’aliment les propriétés souhaitées (Chao, Hwang, Kim, Choi, Kim & Park, 2022 ; Dick, 

Bhandari, Dong & Prakash, 2020). Bien que tous ces aliments à texture modifiée aient été conçus pour 

permettre une mastication confortable et une déglutition sûre pour les personnes âgées (Cichero, 

2016), la plupart d'entre eux ne satisfont pas les critères de naturalité actuellement en vigueur et 

peuvent même être contre-indiqués dans le cas de certains régimes alimentaires imposés par des 

pathologies telles que le diabète ou l'hypercholestérolémie. 

Toutefois, des travaux alternatifs existent, comme ceux de Farouk et al. (2018) qui ont montré 

qu’il était possible d’incorporer des protéines animales dans différents aliments. En effet, 

l’incorporation de poudre de viande rouge (lyophilisée) dans du pain, des pâtes, des yaourts, de la 

crème glacée ou du chocolat a permis d’augmenter jusqu’à 28 % le taux de protéines de ces aliments, 

tout en conduisant à une bonne acceptabilité sensorielle de ces produits auprès des consommateurs. 

Cette étude illustre parfaitement les « innovations produits » susceptibles d’être mises au point, en 

appliquant de nouveaux procédés. Néanmoins, il est possible d’aller encore plus loin, en repensant 

totalement l’aliment afin de maîtriser sa texture et sa géométrie en vue de l’adapter à la forme de la 

cavité buccale d’un consommateur/patient, à une pathologie particulière ou à un déficit de la 

mastication. 

 

3.1.1. Mécanismes de la mastication et adaptation de l’alimentation 
 

La mastication est une activité sensori-motrice complexe réalisée dans la cavité buccale, où les 

dents travaillent avec la langue et la salive pour former un bol alimentaire. Celui-ci doit présenter des 

caractéristiques précises pour une déglutition sûre. La mastication est une activité rythmique 
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coordonnée qui s'adapte à la fois aux caractéristiques de l'aliment et aux caractéristiques bucco-

dentaires de l'individu, comme son âge et son état dentaire (Woda, Foster, Mishellany & Peyron, 

2006). Le rythme de base de la mastication est défini par le système nerveux central qui coordonne 

les commandes motrices des muscles masticateurs. Au cours de la séquence masticatoire, l'aliment 

est désagrégé et fragmenté ; les fragments formés sont mélangés à la salive pour produire un 

agglomérat sûr pour la déglutition : le bol alimentaire. Les caractéristiques physico-chimiques du bol 

alimentaire évoluent continuellement pendant sa formation jusqu'à sa déglutition. La perception de 

ces caractéristiques permet une adaptation précise et permanente des commandes motrices par le 

système nerveux central. Au cours de cette transformation alimentaire, des informations sensorielles 

sont recueillies par des récepteurs oraux situés dans la bouche et utilisées pour adapter le processus 

masticatoire, par exemple, en termes de force musculaire développée, d'activité de la langue ou de 

besoin en salive afin de former le bol alimentaire (Peyron, Lassauzay & Woda, 2002). 

3.1.1.1. Effet du vieillissement sur la mastication 

Comme toutes les parties du corps, les structures et les fonctions de la zone buccale subissent 

des changements physiologiques et un déclin général lié au vieillissement, qui peuvent également se 

combiner ou interagir avec d'autres pathologies ou traitements médicaux. Chez les sujets âgés en 

bonne santé, il est observé une diminution de la force de morsure maximale ainsi que de la masse 

musculaire, parfois accompagnées d'une diminution de l'activité de la langue et du flux salivaire 

(Machida et al., 2017). L'activité de la langue et la pression langue-palais sont également réduites chez 

les personnes âgées, probablement parce que la perte du contrôle moteur et de la sensibilité de la 

langue se cumule avec la sarcopénie de la langue, voire potentiellement avec un déclin de la fonction 

de déglutition (Kunieda et al., 2021). Néanmoins, un vieillissement normal et sain, i.e. sans perte de 

dents ni d’altération buccale drastique, permet de maintenir une fonction masticatoire correcte. Une 

adaptation du nombre de cycles masticatoires sans modification de la contraction musculaire a alors 

lieu (Peyron, Blanc, Lund & Woda, 2004 ; Peyron, Woda, Bourdiol & Hennequin, 2017). Ainsi, dans le 

cas d'un vieillissement en bonne santé, la fonction masticatoire est encore capable d'adapter les 

activités motrices à ce qui se passe dans la bouche et de les ajuster correctement aux propriétés 

mécaniques de l'aliment mâché. 
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3.1.1.2. Effet de la perte de dents et des facteurs liés à l’âge sur les fonctions 

buccales 

La combinaison du déclin oral normal est associée à d'autres facteurs tels que les dents 

manquantes, la réhabilitation dentaire, la malocclusion18 ou divers troubles bucco-dentaires. Ces 

facteurs peuvent affecter de manière significative la performance masticatoire, avec de fortes 

conséquences sur la prise alimentaire, la formation du bol alimentaire et, donc la nutrition (N'Gom & 

Woda, 2002 ; Peyron et al., 2017). La perte de dents est le principal facteur affectant le processus de 

mastication (Jalabert-Malbos, Mishellany-Dutour, Woda & Peyron, 2007). Un minimum de 20 dents 

est généralement admis critère permettant de maintenir une fonction masticatoire efficace et une 

nutrition adéquate, ce qui peut être problématique pour beaucoup de personnes âgées, vu la 

prévalence élevée de l'édentation partielle, voire parfois totale, dans cette frange de la population 

(Schimmel, Christou, Miyazaki, Halazonetis, Herrmann & Muller, 2015). Une littérature abondante a 

documenté les troubles de la mastication chez les porteurs de prothèses dentaires. L'édentation prive 

la cavité buccale de nombreux récepteurs associés aux dents, ce qui entraîne une perturbation et une 

désorganisation supplémentaires des mécanismes neuromusculaires contrôlant la mastication 

(Ferrario, Sforza, Zanotti & Tartaglia, 2004). Comme indiqué supra, une mauvaise mastication est 

souvent compensée par un allongement de la séquence masticatoire (augmentation du nombre de 

cycles masticatoires), ce qui entraîne une augmentation de l'effort buccal, mais aussi, une incapacité 

à s'adapter aux caractéristiques du bol alimentaire (Veyrune, Lassauzay, Nicolas, Peyron & Woda, 

2007). Cela signifie que l'objectif de la mastication n'est pas atteint, puisque le bol alimentaire ne 

répond pas aux critères d'une déglutition sûre. Une étude sur des porteurs de prothèses complètes a 

mis en évidence une forte proportion de grosses particules dans le bol alimentaire, le rendant 

insuffisamment fragmenté et dangereux pour la déglutition (Peyron, Sante-Lhoutellier, Francois & 

Hennequin, 2018). Lors de la phase de déglutition, cette situation constitue un double danger pour les 

personnes âgées édentées, car à l'impossibilité de stabiliser la mandibule, ce qui est indispensable 

pour une déglutition sûre, s’ajoute la déglutition de gros fragments alimentaires, d’où un risque accru 

d'aspiration et de suffocation (Yoshikawa, Yoshida, Nagasaki, Tanimoto, Tsuga & Akagawa, 2006). La 

présence de pathologies neurodégénératives, fréquentes chez les personnes âgées, peut aussi 

                                                      
18 Mauvaise relation entre les dents. En théorie, cela réfère à toute déviation ou variation d’une occlusion normale ou 
idéale. 
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accroître le risque de dysphagie19 (Nagaya, Kachi, Yamada & Sumi, 2004). 

L'augmentation des seuils sensoriels dans la perception du goût et de l'odorat est couramment 

observée chez les personnes âgées. Ces déficits sont observés dans le cadre d’un vieillissement normal, 

mais sont également décrits dans le contexte de certaines maladies, d’expositions environnementales 

ou dans le cas de prise de médicaments (Schiffman, 1997). L'effet du vieillissement, en tant que tel, 

est difficile à établir, en raison de ces multiples facteurs, mais la perte des dents chez les personnes 

âgées pourrait être un des facteurs explicatifs du déclin des sens chimiques (Boucher, Berteretche, 

Farhang, Arvy, Azérad & Faurion, 2006). En effet, un lien a déjà été établi entre la dégradation des 

aliments lors de la mastication et la perception du goût (Neyraud, Peyron, Vieira & Dransfield, 2005), 

ce qui conforte l'hypothèse d'un effet négatif de la perte des dents sur la perception du goût. 

3.1.1.3. Conséquences des carences bucco-dentaires sur la nutrition des 

personnes âgées 

Il existe de nombreuses preuves que la santé bucco-dentaire joue un rôle dans la nutrition ; en 

conséquence, de nombreux effets négatifs liés à une mauvaise santé bucco-dentaire et à des troubles 

de la mastication ont déjà été observés chez les personnes âgées (N'Gom & Woda, 2002). L'état 

nutritionnel étant directement lié à l'adéquation entre la consommation alimentaire et les besoins 

nutritionnels, un mauvais état de la fonction bucco-dentaire est clairement un obstacle à une « bonne 

» nutrition, car il a un impact, à la fois, sur le choix des aliments et sur leur traitement au cours de la 

mastication. 

La cavité buccale constitue le premier compartiment du tube digestif, dont l'objectif est de 

préparer les aliments ingérés à une digestion et à une absorption optimale des nutriments. La 

malnutrition protéino-énergétique est fréquente chez les personnes âgées, dont la régulation 

énergétique est altérée et dont l'apport en protéines est insuffisant pour couvrir les besoins minimaux. 

Il en résulte souvent une diminution de la masse musculaire (sarcopénie). Une mauvaise santé  

bucco-dentaire et une mastication déficiente sont responsables d’une efficacité réduite au moment 

de la libération des nutriments du bol alimentaire, d’une exposition réduite aux enzymes salivaires, 

d’une digestion retardée et non optimisée pour l'absorption des nutriments, ainsi que d’un déficit de 

la perception sensorielle pendant la phase orale de la transformation des aliments. A cause d’une 

                                                      
19 La dysphagie se définit comme une difficulté à la déglutition. Le trouble résulte d'une anomalie du transport des aliments 
liquides et/ou solides, du pharynx à l'estomac. 
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fonction buccale altérée, les personnes ayant des difficultés à mâcher modifient généralement leur 

choix d'aliments (Tada & Miura, 2014), passant d'aliments difficiles à mâcher à des aliments faciles à 

mâcher ou moins collants. Ces personnes évitent donc de nombreux groupes d'aliments tels que les 

légumes crus ou le pain dur, ainsi que la viande qui est très souvent difficile à mastiquer sans effort 

(Peyron et al., 2018). Ces difficultés à mâcher un produit carné entraînent également des 

répercussions sur la cinétique et l'optimisation de la digestion de la viande chez les personnes âgées 

(Peyron et al., 2021). 

Il existe une abondante littérature sur les difficultés de mastication et de déglutition. Les 

expériences visant à concevoir de nouvelles textures d’aliments à destination des personnes âgées 

sont de plus en plus nombreuses, mais les approches utilisées ne prennent pas en compte le degré de 

déficience masticatoire et orale, alors qu'il est très important que la texture des aliments proposés 

soit en parfaite adéquation avec les capacités orales. 

 

3.1.2. Les aliments fonctionnels 
 

Ce concept, défini par Roberfroid (2000), appartient au domaine de la nutrition et non à la 

pharmacologie. Il n’existe pas de définition réglementaire des aliments fonctionnels (Martin, 2008), 

mais certains avis peuvent être émis par l’ANSES dans le cas d’aliments ciblés. Cependant, la 

réglementation encadre de façon très précise les aliments fonctionnels, ne serait-ce que par 

l’ensemble des éléments relatifs aux aliments classiques, mais aussi de façon plus précise, notamment 

pour leur conception : 1) ce qu’il est possible d’utiliser pour concevoir un aliment fonctionnel, 2) les 

éléments de composition qu’il doit respecter pour pouvoir porter une allégation, et 3) les allégations 

qui peuvent être utilisées lors de toute communication à caractère commercial (Martin, 2008). Le 

règlement 1924/2006 précise la définition d’une allégation, en s’appuyant sur les travaux du Codex 

Alimentarius. Une allégation est définie comme « tout message ou toute représentation, non 

obligatoire en vertu de la législation communautaire ou nationale, y compris une représentation sous 

la forme d'images, d'éléments graphiques ou de symboles, quelle qu'en soit la forme, qui affirme, 

suggère ou implique qu'une denrée alimentaire possède des caractéristiques particulières ». Deux 

types d’allégations sont possibles :  

• Les allégations nutritionnelles qui font référence à la teneur en énergie ou en un (ou 

plusieurs) nutriment particulier ; 

• Les allégations de santé qui recouvrent tous les autres types d’allégations. 
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Les aliments fonctionnels sont et, doivent être des aliments et non des médicaments. Ils n’ont 

pas à avoir d’effet thérapeutique, leur rôle étant avant tout préventif. C'est dans ce contexte général 

que l'action concertée de « The European Commission Concerted Action on Functional Food Science 

(FUFOSE) », coordonnée par « The International Life Sciences Institute (ILSI Europe) », s'est réunie, en 

1996, pour parvenir à un consensus autour des concepts scientifiques relatifs aux aliments 

fonctionnels, qui a ensuite été publié en 1998. L’ensemble des aliments fonctionnels doit être 

considéré comme un concept et non comme un groupe d’aliments. Les caractéristiques uniques d'un 

aliment fonctionnel sont les suivantes : 

• Être un aliment conventionnel ou quotidien ; 

• Être consommé dans le cadre d'un régime alimentaire normal ou habituel ; 

• Être constitué de composants d'origine naturelle (par opposition à des composants 

synthétiques) qui peuvent être présents à des concentrations non habituelles dans les 

aliments ou normalement absents ; 

• Avoir un effet positif sur la ou les fonction(s) cible(s), au-delà de la valeur nutritive de base ; 

• Pouvoir améliorer le bien-être et la santé et/ou réduire le risque de maladie ou fournir un 

avantage pour la santé, de manière à améliorer la qualité de vie, y compris les performances 

physiques, psychologiques et comportementales ; 

• Posséder des propriétés légales et scientifiquement fondées. 

 

Un aliment peut être qualifié de fonctionnel s'il est démontré, de manière satisfaisante, qu'il a 

un effet bénéfique sur une ou plusieurs fonctions cibles de l'organisme, au-delà des effets nutritionnels 

adéquats, d'une manière qui se rapporte à l'amélioration de la santé et du bien-être et/ou à la 

réduction du risque de maladie. Il ne doit pas être ingéré sous forme de pilules ou de gélules et doit 

s’intégrer dans le régime alimentaire normal. La fonctionnalité de l’aliment peut être personnalisée, 

elle ne doit donc pas nécessairement s’appliquer à une population globale. D'un point de vue pratique, 

un aliment fonctionnel peut être : 

• Un aliment naturel ; 

• Un aliment auquel un composant a été ajouté ; 

• Un aliment dont un composant a été retiré ; 

• Un aliment dont la nature d'un ou de plusieurs composants a été modifiée ; 

• Un aliment dans lequel la biodisponibilité d'un ou de plusieurs composants a été modifiée ; 
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• Toute combinaison des possibilités précédentes. 

 

Il apparaît donc que, dans le cadre de cette thèse, l’utilisation du terme « aliment fonctionnel » 

est abusive, car il ne sera pas possible de déterminer l’impact nutritionnel d’un tel aliment dans le 

temps imparti. Néanmoins, ce travail se veut être une preuve de concept quant à la faisabilité de mise 

en œuvre d’une méthode de fabrication d’aliments par I3D alimentaire. 

3.1.2.1. Aliments fonctionnels et formulation 

Trois approches existent dans la littérature concernant la mise en œuvre d’aliments 

fonctionnels. 

Tout d’abord, l’essentiel des aliments fonctionnels est conçu sur la base de modifications de la 

formulation, le plus souvent suite à l’ajout d’une substance active. Nous pouvons citer en exemple les 

travaux de Gullón, Gagaoua, Barba, Gullón, Zhang & Lorenzo (2020) sur des algues marines, destinés 

à développer de nouveaux aliments à base de viande. L’extraction de composés à partir de ces algues 

(polysaccharides, protéines/peptides, composés phénoliques, pigments, acides gras, vitamines, 

minéraux) par différentes procédés (ultra-sons, micro-ondes, utilisation d’enzymes…) permet 

d’envisager des stratégies de reformulation pour améliorer la sécurité sanitaire (en limitant 

l’oxydation par la modification du profil lipidique), ou les propriétés organoleptiques, nutritionnelles 

et texturales. Cependant, des limites persistent notamment en termes de type et de quantité d’extrait 

d’algues à utiliser en complément des matrices carnées. 

Parfois, seul un ingrédient est qualifié de fonctionnel au sein d’une préparation. C’est le cas, par 

exemple :  

• Du riz séché et traité par des enzymes, pour en améliorer les qualités organoleptiques et 

structurantes (Sapna & Jayadeep, 2023) ; 

•  De la poudre et du concentré de myrtille, incorporés dans des produits laitiers, afin d’en 

augmenter l’activité antioxydante en présence de probiotiques (Hurtado-Romero et al., 

2023). 

Une troisième approche consiste à établir des protocoles, voire des stratégies, pour la 

conception d’aliments fonctionnels par design thinking20, à l’image des travaux de (Tkaczewska et al., 

                                                      
20 Le design thinking est une approche de l’innovation centrée sur l’humain. Il s’agit d’une méthode ou d’un process de 
conception globale, centré sur l’utilisateur, en vue de réaliser des services ou produits innovants. 
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2021). Cette méthode de conception, déclinée en douze étapes, a été conçue pour concevoir un 

aliment à haute valeur nutritionnelle présentant un pouvoir antioxydant élevé (dattes et hydrolysats 

de coproduits de poisson) (Figure 3.1). Selon ces auteurs, trois aspects principaux sont à prendre en 

compte pour la méthode de design thinking : l’empathie du consommateur, la visualisation de 

l’aliment et une collaboration entre les différents acteurs lors du processus de conception. 

 

 

Figure 3.1. Représentation simplifiée de la procédure de conception d’un aliment fonctionnel établie par Tkaczewska et al. 
(2021). 

3.1.2.2. Aliments fonctionnels et impression 3D  

La conception d’aliments fonctionnels par I3D offre de nouvelles perspectives en termes de 

fonctionnalités. Il est toutefois nécessaire de séparer les études portant sur la restructuration 

d’aliments par impression, des études traitant réellement d’aliments fonctionnels imprimés. Dans ce 

dernier cas, la littérature scientifique est relativement peu fournie, même si des travaux en soulignent 

le potentiel (Jagadiswaran, Alagarasan, Palanivelu, Theagarajan, Moses & Anandharamakrishnan, 

2021 ; Donn, Prieto, Mejuto, Cao & Simal-Gandara, 2022). L’évaluation de la qualité nutritionnelle au 

moyen d’études cliniques ainsi que l’évolution de ces produits au cours de la conservation sont encore 

très mal connues et nécessitent de nouvelles investigations (Tomašević et al., 2021). Un certain 
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nombre d’études, à l’instar de celle de (Azam, Zhang, Bhandari & Yang, 2018), s’intéressent au 

comportement physique de l’aliment après impression. Ce comportement va dépendre de la matrice 

utilisée (des hydrocolloïdes dans leur cas) et va conditionner l’accessibilité des nutriments, comme des 

vitamines ajoutées, notamment en lien avec les caractéristiques de mastication. Dans ce cas, une 

augmentation de la cohésion de l’aliment (mesurée par TPA) a été considérée comme bénéfique dans 

le cas de gommes alimentaires, surtout au niveau de la sensation en bouche (Azam et al., 2018). 

Afin de concevoir des aliments à base de viande adaptés à des personnes souffrant de dysphagie, 

(Dick et al., 2020) ont aussi utilisé des hydrocolloïdes. Cependant, à la différence des travaux de Azam 

et al. (2018), ceux-ci étaient destinés à réduire la fermeté et la cohésion des échantillons à base de 

viande pour en faciliter la mastication. L’ajout de ces hydrocolloïdes a influencé le comportement 

rhéologique des aliments, en tendant vers des propriétés élastiques. Ce changement de 

comportement a été expliqué par l’apparition de cavités de taille hétérogène, suggérant un pouvoir 

de rétention en eau supérieur. 

La texture d’un aliment est, comme nous l’avons montré tout au long de ce travail, un élément 

fondamental pour les personnes rencontrant des difficultés de mastication. Elle constitue donc une 

des principales fonctionnalités à contrôler dans un aliment, dans le cas de la conception d’aliments par 

I3D. La formulation reste l’angle d’approche le plus couramment utilisé pour modifier cette texture, 

mais la géométrie de l’aliment, interne et externe, est aussi une voie d’optimisation à développer. La 

densité et le motif de remplissage sont des paramètres importants à prendre en compte, ceux-ci vont 

conditionner en grande partie la sensation en bouche, notamment après cuisson. 

En effet, la modification de la structure d’un aliment lors de l’I3D, suite, par exemple, à une 

modification de la densité du remplissage, influence les propriétés texturales. Il s’agit d’un concept 

relativement nouveau dans le domaine de l'I3D. Peu d'études établissent un lien entre la qualité des 

structures internes des aliments imprimés en 3D, leurs propriétés texturales et leur qualité globale 

(Zhao et al., 2020). Huang, Zhang & Bhandari (2019) ont rapporté que les propriétés de texture, comme 

le collant et la fermeté, de riz brun imprimé en 3D étaient directement corrélées à la densité de 

remplissage. Afin d'améliorer la stabilité et la résistance mécanique de la structure, il s'est avéré 

essentiel de déposer une quantité appropriée de matière et de contrôler la fraction de vide dans la 

structure interne des produits imprimés en 3D. 

Le type de structure de remplissage des objets imprimés en 3D affecte également de manière 

significative leur résistance mécanique et leur stabilité. En utilisant comme matière première du 

chocolat noir du commerce, Mantihal et al. (2017) ont testé la résistance à la rupture de trois formes 
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hexagonales imprimées : 1) avec supports croisés, 2) avec supports parallèles, et 3) sans support 

(Figure 3.2). Ces auteurs ont montré que les structures hexagonales avec supports croisés étaient plus 

stables (nécessitant une force plus élevée pour la rupture) que celles sans supports ou avec supports 

parallèles.  

 

 

Figure 3.2. Différents types de structure de remplissage de formes hexagonales imprimées en chocolat par (Mantihal et 
al., 2017) pour l’étude des propriétés mécaniques : A – avec supports croisés ; B – avec supports parallèles ; C 
– sans support. 

 

Severini & Derossi (2016) ont conçu une structure de support similaire pour imprimer des 

produits céréaliers sous forme de pâte. La résistance à la rupture des échantillons était fortement liée 

au niveau de remplissage, bien qu'une variabilité significative ait résulté de la hauteur des couches 

utilisées pendant l'impression 3D. Les résultats de Varvara, Szabo & Vodnar (2021) ont mis en évidence 

une relation linéaire entre le pourcentage de remplissage et la fermeté de produits à base de maïs, 

d’igname ou de pomme de terre, après une cuisson par friture. De même, Huang, Zhang, Bhandari & 

Liu (2019) ont rapporté qu’une structure alimentaire 3D imprimée présentait, à niveau de remplissage 

constant, d'importantes différences de fermeté lorsque les géométries de remplissage étaient 

différentes. Ces différents résultats montrent que la structure interne joue un rôle important dans la 

fermeté et l'intégrité du produit imprimé en 3D et, peut donc constituer un levier potentiel pour 

ajuster les propriétés texturales des produits alimentaires. La relation entre le type et le pourcentage 

de remplissage a été étudiée par Mantihal, Prakash, Godoi & Bhandari (2019). A partir de structures 

en chocolat (Figure 3.3), ces auteurs ont mis en évidence qu’une structure en « nid d'abeille » 

permettait de déposer une quantité de matière plus élevée que pour les autres motifs et que les zones 

vides étaient significativement différentes entre les trois motifs, notamment à cause du 

chevauchement entre les couches et du caractère irrégulier de la matrice extrudée. Les motifs en  

« étoile » et en « nid d'abeille » ont conduit à des propriétés mécaniques plus élevées que le motif en 

« courbe de Hilbert », en raison de l'intégration croisée des motifs. 
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Figure 3.3. Modélisation numérique de différents motifs, à différents pourcentages de remplissage interne, utilisés pour 
imprimer des structures en chocolat (d’après Mantihal et al., 2019). 

 

L'amélioration des propriétés de texture et de la qualité globale des aliments imprimés au 

travers d’une modification de la densité de remplissage ont des applications pratiques. En effet, Fanli 

Yang, Guo, Zhang, Bhandari & Liu (2019) ont rapporté que lorsque la densité de remplissage d’un gel 

à base de jus de citron imprimé en 3D était de 100 %, le matériau se déformait à cause d’un 

phénomène de gonflement. Un taux de remplissage de 90 % assurait une planéité d’impression 

optimale, tandis que des taux compris entre 60 et 80 % conduisaient à une porosité élevée. 

De plus, il a été constaté que la densité de remplissage affectait la quantité de vides internes et 

la stabilité des aliments imprimés après la phase de post-traitement, ce qui a pour conséquence 

d’affecter aussi la texture des produits cuits (Dick et al., 2019a). De nouveau, un motif de remplissage 

en « nid d'abeille » a entraîné une meilleure stabilité structurelle après chauffage qu’un simple 

remplissage de type « concentrique ».  
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3.1.3. Une nouvelle approche pour un aliment fonctionnel : les substituts 
salivaires 

 

La salive est un élément essentiel pour les phénomènes de mastication et de déglutition 

puisqu’elle assure une lubrification optimale de la cavité buccale. Elle permet aussi d’aider à la 

digestion (elle contient des enzymes telles que l’amylase) et joue un rôle majeur dans la perception 

du goût, mais également pour l'élocution, l'hydratation de la muqueuse buccale et, sa circulation 

contribue au nettoyage de la cavité buccale (Alhejoury et al., 2021). Une baisse de la production de 

salive (hyposialie) est souvent la cause de problèmes physiologiques tels que des problèmes de 

mastication, un blocage de la déglutition et de la perception des goûts. 

La xérostomie est une sensation subjective de sécheresse buccale liée à d'éventuelles 

modifications quantitatives et qualitatives de la composition de la salive. Elle doit être différenciée de 

l'hyposialie qui résulte d'une mesure objective de la réduction du débit salivaire (Łysik et al., 2019). 

Les causes de la xérostomie sont multiples et peuvent être liées ou non à des déficiences de production 

de salive. Elle peut résulter de maladies salivaires (traumatisme des glandes salivaires, tumeur, 

chirurgie ou radiothérapie), d’effets induits par des maladies chroniques systémiques (diabète sucré, 

troubles auto-immuns, etc.), d’une déshydratation, d’une respiration par la bouche ou d’effets 

indésirables liées à certains médicaments (Piaton, Duconseille, Roger-Leroi & Hennequin, 2021). 

La prévalence de la xérostomie peut varier de 8 à 42 %, tandis que la prévalence de l'hyposialie 

se situe entre 12 et 47 % (Hopcraft & Tan, 2010). Pour la xérostomie, cette prévalence passe à 50 % 

chez les personnes âgées (Furness et al., 2011). Environ 54 % des personnes se plaignant de xérostomie 

présentent des preuves objectives d'hypo-salivation, après la mesure du débit salivaire (Longman et 

al., 1997). 

Les substituts salivaires visent à atténuer les symptômes de la xérostomie, ils n'ont pas d'effet 

sur la production de salive et sont indiqués pour tous les patients souffrant de xérostomie, y compris 

ceux souffrant d'hyposialie. Les substituts salivaires, également appelés « salive artificielle », visent 

essentiellement à hydrater les tissus buccaux. Leurs caractéristiques biologiques et physiques doivent 

être aussi proches que possible de celles de la salive humaine. La salive artificielle est généralement 

un mélange d'agents tampons, de dérivés de cellulose et d'arômes. Ces substituts sont disponibles 

sous forme liquide, huileuse, en spray, en gels, ou bien encore en tant que bains de bouche, de 

gommes à mâcher ou de dentifrice (Alhejoury et al., 2021). La viscosité d’une salive, considérée 
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comme normale, est telle qu’elle correspond au comportement d'un fluide non-Newtonien21 

(Marcinkowska-Gapinska, Linkowska-Swidzinska, Swidzinski & Surdacka, 2018). Cette caractéristique 

assure l'agrégation du bol et la lubrification des muqueuses buccales et laryngées pendant la 

transformation orale des aliments (FOP – Food Oral Processing). Il est alors raisonnable de penser 

qu'un substitut salivaire devrait se comporter comme un fluide non-Newtonien. Cependant, parmi les 

14 substituts présentés dans l’étude de Piaton et al. (2021), seuls six d’entre eux présentaient ce type 

de comportement. Dans la plupart des cas, les substituts salivaires non-Newtoniens contiennent des 

substances d'origine naturelle (macromolécules salivaires telles que des mucines22, du lysozyme ou de 

la lactoferrine) qui offrent une biocompatibilité élevée. Cependant, les mucines sont d'origine porcine 

ou bovine, ce qui peut poser problème pour chez certaines personnes pour des raisons culturelles ou 

cultuelles. Le traitement de la xérostomie consiste donc à utiliser un substitut salivaire imitant toutes 

les propriétés de la salive naturelle afin d'améliorer le confort buccal entre et pendant les repas. 

La rhéologie du bol alimentaire influence aussi grandement la mastication et la déglutition 

(Chen, 2007). Une autre propriété physicochimique importante de la salive est donc sa viscoélasticité, 

qui présente un comportement intermédiaire entre une solution visqueuse et un solide élastique. La 

viscoélasticité est évaluée in vitro à l'aide de rhéomètres. 

 

Au cours du FOP, la salive comble progressivement les espaces entre les particules alimentaires 

et augmente leur cohésion. Le seuil de déglutition est défini comme le moment où le bol alimentaire 

atteint la force de cohésion maximale (Prinz & Lucas, 1997). Lorsque le débit salivaire est de l'ordre de 

0,1-1 L.s-1, la viscosité de la salive est plus élevée que lors de la phase de mastication (débit d’environ 

60 à 160 L.s-1). 

Même si les substituts salivaires se sont avérés bénéfiques pour réduire les symptômes subjectifs 

associés à la xérostomie, il n’est toutefois pas prouvé qu’ils améliorent, in fine, l'état nutritionnel du 

patient. Toutefois, la question reste ouverte car la salive joue un rôle prépondérant dans le maintien 

de la santé buccale et dans la transformation orale des aliments. Le FOP couvre toutes les fonctions 

d'ingestion et comprend également la succion, la morsure, la mastication, la manipulation des 

aliments avec la langue et la déglutition. La sécheresse buccale affecte à la fois la phase préparatoire 

et la phase de déglutition et, peut entraîner une altération de la formation du bol et de son transport 

                                                      
21 On appelle fluide Newtonien un fluide dont la loi contrainte/vitesse de déformation est linéaire. La constante de 
proportionnalité est appelée viscosité (Couarraze & Grossiord, 2000). 
22 Une mucine est une protéine de haut poids moléculaire fortement glycosylée et entrant dans la composition de 
nombreux mucus recouvrant les cellules en contact avec le milieu extérieur. 
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oropharyngé. Cela peut entraîner des difficultés de mastication et de déglutition et peut influencer la 

qualité et/ou la quantité des apports alimentaires (Piaton et al., 2021). 

Des recherches antérieures ont montré qu'un débit salivaire réduit et/ou une sécheresse buccale 

subjective étaient associés à un évitement de la nourriture et à une faible évaluation nutritionnelle. Il 

a été démontré que l'utilisation d'un substitut salivaire contenant du mucus, trois fois par jour, avant 

les repas traite la xérostomie et les troubles de la muqueuse buccale chez les personnes âgées (Piaton 

et al., 2021). Il apparaît donc nécessaire de développer de nouveaux substituts salivaires permettant 

d’améliorer les propriétés rhéologiques du bol alimentaire et la lubrification de la muqueuse laryngée 

qui soient les plus naturels possibles. Les arômes (parmi les plus courants : la menthe, le 

pamplemousse, le citron, etc.) devant être exclus de leur composition afin d’en faciliter l’acceptabilité 

au cours des repas. 

 

3.1.4. Les mucilages 
 

Les mucilages sont des hydrocolloïdes, composés de polysaccharides, très visqueux dérivés de 

graines de plantes ou de tiges tendres telles que le psyllium (plantagospecies), la moutarde jaune 

(Sinapis alba) ou le lin (Linum usitatissimum) (Azarpazhooh, Rashidi, Sharayei, Behmadi & 

Ramaswamy, 2021). Le mucilage de la graine de lin est composé d'hétéropolysaccharides 

hydrosolubles de poids moléculaire élevé représentant environ 3 à 9 % de la graine totale (Kaur, Kaur 

& Punia, 2018) ; il contient 50 à 80 % de glucides, 4 à 20 % de protéines et 3 à 9 % de matière sèche 

(Kaewmanee et al., 2014). En raison de leurs fonctionnalités technologiques (viscosité, gélification, 

pouvoir de rétention en eau similaire à celui de la gomme de guar (Fedeniuk & Biliaderis, 1994), liaison 

à l'eau) et de leurs fonctions physiologiques potentielles dans le tractus gastro-intestinal telles que la 

réduction du cholestérol sérique, la diminution de la réponse glycémique et insulinémique, l’utilisation 

de mucilage dans de nombreux produits alimentaires est en expansion (Cui, 2005 ; Wang, Wang, Li, 

Özkan, Chen & Mao, 2008). 

Les graines de lin sont considérées comme un ingrédient fonctionnel d’importance, en raison de 

leur teneur élevée en acide linolénique, en fibres alimentaires, en lignanes23, en flavonoïdes, en acides 

phénoliques et en protéines (Berglund, 2002). La graine de lin est un aliment et une fibre cultivés dans 

de nombreux pays du monde, le Canada étant le plus gros producteur (Kaur, Kaur & Gill, 2017). La 

                                                      
23 Les lignanes sont des polyphénols s’accumulant dans les tissus ligneux, les graines et les racines de nombreuses plantes 
(Lamblin, Hano, Fliniaux, Mesnard, Fliniaux, & Laine, 2008). 
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graine de lin est riche en fibres alimentaires totales (20-28 %) et une consommation accrue de fibres 

alimentaires est associée à un risque plus faible de développer certains types de cancers (Grigor, 

Brennan, Hutchings & Rowlands, 2016). La grande majorité des glucides de la graine de lin est indigeste 

et se compose de fibres solubles et insolubles. La cellulose et la lignine constituent la fraction 

principale de ces fibres insolubles, tandis que les fibres solubles sont principalement constituées de 

mucilage (Mazza & Biliaderis, 1989). Le mucilage de la graine de lin se compose d'une fraction acide 

(17 %) comprenant un mélange de L-rhamnose, L-fucose, L-galactose et d'acide D-galacturonique et 

d'une fraction neutre (83 %) composée de L-arabinose, D-xylose et D-galactose (Kaur et al., 2018). Les 

graines de lin sont devenues l'une des principales sources d'ingrédients bioactifs dans le domaine des 

aliments fonctionnels. Leur consommation sous forme de mucilage s'avère bénéfique pour la gestion 

du diabète et des maladies cardiovasculaires, pour la prévention du cancer du côlon et la réduction de 

l'incidence de l'obésité (Singer, Taha, Mohamed, Gibriel & El-Nawawy, 2011).  

Le mucilage est facilement extrait par trempage des graines de lin entières ou de leur farine dans 

l'eau (Figure 3.4). Ziolkovska (2012) a examiné l'effet de différents paramètres technologiques sur le 

rendement du mucilage de lin. Le rendement, les caractéristiques de composition et les propriétés 

rhéologiques du mucilage extrait dépendent du rapport graines/eau, du pH et du barème d'extraction 

temps/température utilisé (Mazza & Biliaderis, 1989). Le mucilage peut être lyophilisé, séché sous vide 

ou séché par pulvérisation pour produire une poudre de longue conservation. 
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Figure 3.4. Image de graines de lin doré en solution dans de l’eau à température ambiante. Le mucilage en cours 
d’extraction est visible, après coloration au bleu de toluidine. Son épaisseur autour de la graine a été mesurée 
au stéréomicroscope (image prise au laboratoire, non publiée). 

 

 

Plus la concentration en mucilage augmente, plus la viscosité augmente. Ceci est lié à la quantité 

de fibres apportées par le mucilage de graines de lin (Kaur et al., 2018). Des solutions de mucilage de 

graines de lin (concentration 1 %) ont été soumises à des tests rhéologiques de balayage en fréquence 

(0 à 100 Hz). Le module de perte G″ était plus élevé que le module de stockage G′ dans la région des 

basses fréquences (Kaur et al., 2018). Le croisement des courbes des modules G′ et G″ suggère un 

changement de conformation dans la molécule, et a été expliqué comme étant dû à la transition d'une 

structure en pelote aléatoire24 vers une conformation enchevêtrée. À haute fréquence, le 

comportement devient plutôt élastique (G′ > G″) et, est typique de celui d'un fluide viscoélastique. 

Le comportement d'écoulement de solutions aqueuses de mucilage en fonction du taux de 

cisaillement a été mesuré dans une plage allant de 1 à 100 s-1, pour une gamme de concentration de 

0,5 à 2 %. Il apparaît que la viscosité apparente (ou viscosité dynamique) diminue rapidement, puis se 

stabilise à mesure que le taux de cisaillement augmente. Toutes les solutions de mucilage ont présenté 

un comportement pseudoplastique ou d'amincissement par cisaillement, typique des systèmes 

polysaccharidiques (Azarpazhooh et al., 2021). Ce comportement d'amincissement par cisaillement et 

                                                      
24 Une pelote aléatoire est une conformation d'un polymère dans laquelle les unités monomères sont orientées de façon 
aléatoire, en étant néanmoins liées aux unités adjacentes. Il ne s'agit pas d'une forme précise, mais d'une répartition 
statistique de formes pour toutes les chaînes dans une population de macromolécules. 
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les viscosités élevées des solutions de mucilage ont été attribués, en grande partie, aux 

polysaccharides neutres de masse moléculaire élevée (arabinoxylanes25) (Goh, Pinder, Hall & Hemar, 

2006). Un comportement d'amincissement par cisaillement présente plusieurs avantages potentiels 

dans les applications alimentaires, notamment pour les procédés de pompage et de mélange (Inglett, 

Chen & Lee, 2013), y compris pour l’extrusion par I3D (Jiang et al., 2019 ; Xu et al., 2023). 

Quelques applications utilisant les graines de lin ont déjà pu être développées. Elles ont 

notamment été intégrées dans des biscuits (Ganorkar & Jain, 2014), des muffins (Shearer & Davies, 

2004), des barres alimentaires (Khouryieh & Aramouni, 2013), des pâtes extrudées (Sinha & Manthey, 

2008 ; Vadukapuram, Hall, Tulbek & Niehaus, 2014) et des produits laitiers (ÖZer & Kirmaci, 2010). Des 

yaourts, des boissons lactées et des fromages contenant des extraits de lin ont été introduits sur le 

marché en tant que produits probiotiques (Korpela & Saxelin, 2005). Basiri, Haidary, Shekarforoush & 

Niakousari (2018) ont constaté que l'ajout de mucilage de graines de lin à un yaourt brassé en 

augmentait la viscosité et diminuait la synérèse26. L'ajout de mucilage a également diminué la 

cohésion et augmenté l'adhérence du yaourt brassé. Les attributs sensoriels ont été influencés par ces 

ajouts, cependant, le produit a pu être conservé de manière satisfaisante pendant 21 jours de stockage 

à 4°C. L'interaction des protéines et des fibres du mucilage avec, par exemple, du lait, aboutit à la 

formation d’un réseau tridimensionnel robuste et augmente la résistance du lait à l'écoulement 

(Ardabilchi Marand, Amjadi, Ardabilchi Marand, Roufegarinejad & Jafari, 2020). L'utilisation du 

mucilage de graines de lin, avec d'autres hydrocolloïdes (carraghénane) présente également 

l’avantage de réduire la synérèse. 

 

3.1.5. Modélisation des conditions du processus d'impression et de leur 
relation avec les propriétés structurelles 

 

La modélisation des conditions du procédé d'impression implique le couplage du transfert de 

chaleur avec la dynamique de l’écoulement (Tong, Zhao, Guo, Wang & Dong, 2023). Les modèles visent 

donc à résoudre numériquement les équations de conduction, de convection et celles de  

Navier-Stokes. La distribution de la vitesse et de la pression ainsi que leur impact sur le dépôt de la 

couche sont essentielles au cours du procédé d’impression et peuvent être prédits au moyen de ces 

simulations numériques. Le taux de cisaillement local peut également être important, car les produits 

                                                      
25 Hémicellulose trouvée à la fois dans les parois cellulaires primaires et secondaires des plantes, y compris les bois et les 
céréales, consistant en des copolymères de deux sucres pentose-arabinose et xylose. 
26 Extraction ou expulsion d'un liquide à partir d'un gel souvent à la suite de la contraction de ce dernier. 
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imprimés ont tendance à présenter un comportement non-Newtonien. Les paramètres clés du 

procédé sont liés à l'extrusion à travers la buse de l'imprimante 3D : vitesse, température de la matrice 

et température de la buse, diamètre de la buse et pression appliquée. Une caractérisation préliminaire 

des propriétés thermiques et rhéologiques du matériau est nécessaire pour alimenter ces modèles. 

Ceux-ci fournissent à leur tour une relation entre ces propriétés et leur comportement pendant 

l'impression, qui peut ensuite être utilisée pour optimiser le contrôle de la précision géométrique et 

l'augmentation de la vitesse d'impression pour une qualité d’extrusion donnée. Ces objectifs sont 

généralement contradictoires, mais des réglages optimaux de la force/pression d'alimentation, de la 

température du matériau et du diamètre de la buse (Serdeczny, Comminal, Mollah, Pedersen & 

Spangenberg, 2020), et/ou de la trajectoire de contrôle (Comminal, Serdeczny, Pedersen & 

Spangenberg, 2019) peuvent les améliorer. Enfin, le procédé d'I3D étant une technologie à commande 

numérique, ces modèles peuvent également être utilisés dans une logique d’optimisation du pilotage 

de l’imprimante. 

La microstructure qui en résulte est étudiée pour son impact sur les propriétés mécaniques et 

texturales de l'aliment (Jonkers, van Dommelen & Geers, 2020). Ces propriétés sont en partie dues au 

comportement thermique, à la pression, au cisaillement et aux contraintes résiduelles subies par le 

matériau en raison du processus d'impression (Oyinloye & Yoon, 2021) et, en partie aux réactions 

chimiques au sein du produit, telles que la glycation. En outre, la macrostructure, qui est la 

conséquence de l'alignement et de la liaison des filaments pendant l'impression et, son influence sur 

les propriétés mécaniques de l'ensemble du produit, peuvent également être une piste à explorer 

(Serdeczny, Comminal, Pedersen & Spangenberg, 2019). 

 

3.1.6. Rhéologie appliquée aux aliments fonctionnels 

3.1.6.1. Définitions 

La rhéologie est une discipline qui traite de l’écoulement et des déformations des matériaux sous 

l’action de contraintes. Elle est utilisée pour décrire et expliquer les propriétés des matériaux au 

comportement mal défini et intermédiaire entre celui du solide élastique parfait et celui du fluide 

Newtonien, comme les matrices alimentaires (Couarraze & Grossiord, 2000). 

Dans le Chapitre 2, la rhéologie a été utilisée pour comprendre l’effet de l’indice Bloom et de la 

teneur en eau initiale de gélatines sur le déroulement de la réaction de glycation. La rhéologie est 

également un outil de choix pour étudier les propriétés d’imprimabilité des aliments. Il est donc 
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nécessaire de définir les termes communément utilisés tout au long de ce chapitre. Les méthodes 

utilisées ici ont pour but de comparer des formulations de futurs aliments fonctionnels en fonction de 

leur composition et de leur température d’utilisation, mais aussi, afin de caractériser les outils 

développés pour les mettre en œuvre.  

- Les propriétés d’écoulement (mesures rotationnelles) : 

Le comportement rhéologique d’un matériau est défini par une équation qui relie la contrainte de 

cisaillement τ (Pa), la viscosité η (Pa.s) et la déformation ɣ (%) ou la vitesse de déformation (= taux de 

cisaillement) ɣ̇ (s-1) (Reeve & Amigoni, 2008 ; Springinsfeld, 2009)  ; il s’agit de la loi de Newton : 

 

τ = η × ɣ̇   Eq. 3.1 

 

• La contrainte de cisaillement (shear stress) est définie pour un élément de surface dS parallèle 

aux plaques d’un rhéomètre par la relation : 

 

τ = 𝑑𝑑𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑑𝑑

    Eq. 3.2 

 

Où dF est la force tangentielle exercée sur dS de la part de la couche voisine. C’est une grandeur 

équivalente à une pression, mais contrairement à la pression, il s’agit d’une contrainte tangentielle, 

associée au frottement des couches les unes sur les autres. C’est une grandeur dynamique, liée à la 

force par unité de surface responsable du mouvement. 

 

• La déformation de cisaillement (shear strain) est une grandeur cinématique, descriptive du 

mouvement, qui est définie par :  

 

ɣ = 𝑑𝑑𝑑𝑑(𝑥𝑥,𝑡𝑡)
𝑑𝑑𝑑𝑑

    Eq. 3.3 

 

Où u(x,t) représente le déplacement parallèlement aux plaques d’une particule fluide à l’instant t ; x 

est l’axe perpendiculaire aux plaques. La grandeur ɣ représente donc le gradient de déplacement des 

particules fluides. 
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• Le taux de cisaillement (= vitesse de déformation) (shear rate) est la dérivée temporelle de la 

déformation de cisaillement :  

 

ɣ̇ = 𝛿𝛿ɣ
𝛿𝛿𝛿𝛿

 = 𝛿𝛿𝛿𝛿
𝛿𝛿𝛿𝛿

 où 𝑣𝑣 = 𝛿𝛿𝛿𝛿(𝑥𝑥,𝑡𝑡)
𝛿𝛿𝛿𝛿

  Eq. 3.4 

 

Où v est la vitesse de la particule fluide. 

 

Il existe une relation entre la grandeur dynamique τ et la grandeur cinématique ɣ, dépendante de la 

nature du matériau, de la température, de la pression, etc. Dans certains cas, cette relation dépend 

également de l’histoire du matériau (effets de mémoire). 

 

Les mesures par rotation permettent d’accéder aux propriétés d’écoulement d’échantillons 

assimilables à des liquides, en se basant sur la loi de Newton (Eq. 3.1). Pour un fluide Newtonien (fluide 

ne contenant pas de molécules complexes), la courbe de viscosité est une droite (Couarraze & 

Grossiord, 2000) (Fig. 3.5), signifiant que la viscosité n’est pas affectée par la variation du gradient de 

vitesse. Tous les liquides dont le comportement répond à cette caractéristique sont dits "Newtoniens". 

De nombreux autres liquides ne présentent pas ce comportement lors de l'écoulement, leur viscosité, 

dite "apparente", dépend du gradient de vitesse. Ils sont dits "non-Newtoniens" et peuvent se diviser 

en trois catégories : les fluides rhéofluidifiants, rhéoépaississants et plastiques (Guazzelli, 2001) : 

• Un fluide rhéofluidifiant est caractérisé par une diminution de la viscosité, lorsque le gradient 

de vitesse augmente (Fig. 3.5). Sont concernés les émulsions, les suspensions, les dispersions 

et les polymères fondus. Ces matériaux présentent au repos une structure organisée qui 

provoque une résistance à l'écoulement. L’accélération de l'écoulement force les constituants 

des matériaux à s'orienter de façon parallèle entre eux. L'ensemble oppose ainsi une 

résistance moindre à l'écoulement, d'où une viscosité moins importante. 

• La viscosité d'un matériau rhéoépaississant s'élève lorsque le gradient de vitesse augmente 

(Fig. 3.5). C'est le cas des suspensions aqueuses de concentration élevée. Au repos, chaque 

particule est entourée d'une mince couche de liquide. Lors du cisaillement, des zones 

"sèches" dues à l'insuffisance de phase continue apparaissent à la surface des particules et 

créent des forces de frottements, dont l'intensité augmente avec le cisaillement. Il en résulte 

une augmentation de la viscosité. 
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• Les matériaux plastiques présentent le comportement, soit d'un solide, soit d'un liquide, 

selon la contrainte de cisaillement qui est imposée. Ce sont des dispersions qui, au repos, 

forment un réseau de forces par des liaisons intermoléculaires et inter-particulaires (polaires 

ou de Van Der Waals). Ces forces limitent le changement de position des éléments du volume 

et donnent à la substance un comportement de solide ayant une viscosité infiniment élevée 

(Figure 3.5). Lorsque les forces extérieures appliquées surpassent les forces du réseau (forces 

structurelles internes), le dépassement du seuil de contrainte τ0 (ou seuil d'écoulement) force 

les éléments du volume à changer irréversiblement de position. Il en résulte un effondrement 

du réseau qui correspond à la transition solide-liquide. 

 

 

Figure 3.5. Allures des courbes de viscosité pour différents types de fluides : 1) fluides Newtoniens ; 2) fluides non-
Newtoniens rhéofluidifiants ; 3) fluides non-Newtoniens rhéoépaississants ; 4) fluides non-Newtoniens 
plastiques (D’après Schramm, 1981). 

- Les propriétés viscoélastiques (mesures oscillatoires) : 

Ces mesures permettent l’analyse des différentes composantes d’un produit : la part de viscosité 

(caractère liquide) et la part d’élasticité (caractère solide) dues à des interactions plus ou moins fortes 

et nombreuses entre les différents constituants présents. Elles permettent la mise en évidence du 

caractère intermédiaire viscoélastique de beaucoup de matrices alimentaires. Le rotor du rhéomètre 

ne tourne plus, mais oscille au sein du fluide. Il est possible de faire varier la fréquence et l’amplitude 

de ces oscillations (Reeve & Amigoni, 2008). Il s’agit d’une analyse dynamique qui consiste à imposer 

à l’échantillon une sollicitation sinusoïdale (déformation ou contrainte) de pulsation ω et de faible 

amplitude. La réponse du matériau, dans le régime linéaire, est alors une fonction sinusoïdale de 
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même pulsation présentant un certain déphasage δ (Springinsfeld, 2009). 

Les mesures en mode oscillatoire, sous de faibles déformations et dans la zone de pseudo-

linéarité viscoélastique, constituent un mode de caractérisation très répandu des aliments. Dans ces 

conditions, la structure de l’aliment n’est pas détériorée par la mesure. Pour de faibles déformations, 

la contrainte τ est proportionnelle à la déformation ɣ suivant la loi de Hooke : 

 

τ = G ɣ   Eq. 3.6 

 

Où G est le module de cisaillement. 

 

Lors de tests oscillatoires, la géométrie du rhéomètre se déplace d'avant en arrière à une 

fréquence et à une amplitude constante. La déformation définie (ɣ) et la contrainte de cisaillement (τ) 

mesurée sont utilisées pour calculer le module de conservation G’ (Pa) et le module de perte G’’ (Pa). 

Le module G’ est une valeur de l'énergie de déformation conservée dans le système et caractérise la 

partie élastique de l'échantillon (en phase avec la déformation). Cette valeur renseigne sur la propriété 

de déformation réversible. Le module G’’ représente l'énergie de déformation perdue et décrit donc 

le caractère liquide ou visqueux de l'échantillon et renseigne sur le caractère de déformation 

irréversible (en déphasage avec la déformation). Le rapport entre la partie visqueuse et la partie 

élastique est appelé le facteur de perte ou d'amortissement (tan δ) (Nijdam, LeCorre-Bordes, Delvart 

& Schon, 2021). 

𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡 δ = 𝐺𝐺''
𝐺𝐺'

   Eq. 3.7 

 

Les tests oscillatoires habituellement utilisés sont des tests de balayage d'amplitude (ou de 

déformation), de balayage en fréquence et des tests en fonction du temps ou de la température. Si les 

valeurs du module G’ mesurées dans les matériaux sont supérieures à celles du module G’’ pour les 

gammes de fréquences explorées, les matériaux présentent un comportement de solide 

viscoélastique. Pour un solide idéal, il n’y a pas de composante visqueuse, G’’ est nul et tan δ est 

également nulle. Pour un liquide idéal, tan δ tend vers l’infini. Le facteur de perte est un indicateur du 

niveau de structure du matériau : 

- Si tan δ > 1, le matériau se comporte comme un liquide ; 

- Si tan δ < 1, le matériau se comporte comme un solide. 
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• Balayage en amplitude ou en déformation 

En général, les tests oscillatoires commencent par un balayage en amplitude ou en déformation 

(Figure 3.6). Normalement, la mesure d'un balayage en amplitude se caractérise par une 

augmentation logarithmique de la déformation ɣ de 0,01 à 100 ou 1000 % avec 5 points de mesure 

par dizaine et une fréquence angulaire (ω)27 constante de 10 rad.s-1. En repérant le point à partir 

duquel la structure commence à se rompre, il est possible de déterminer la Région Viscoélastique 

Linéaire (LVR) qui correspond à la courbe parallèle des modules G’ et G’’ le long de l'axe x. Cette courbe 

parallèle des modules G’ et G’’ signifie que la structure de l'échantillon n'est pas détruite par la 

déformation exercée. La LVR renseigne également sur la nature structurelle de l'échantillon. Dans la 

LVR, les contraintes appliquées sont insuffisantes pour provoquer une rupture structurale (fissure), ce 

qui permet d’en mesurer les propriétés micro-structurelles. Lorsque les contraintes appliquées 

dépassent la limite d'élasticité, des non-linéarités apparaissent et les mesures ne peuvent plus être 

corrélées avec les propriétés micro-structurelles. La limite de la LVR correspond au point où le module 

G’ devient dépendant de la contrainte ou de la déformation. La déformation maximale (en %) du 

matériau avant déstructuration est alors déterminée à la fin de la LVR. D’un point de vue pratique, la 

fin de la LVR est déterminée par la baisse de la valeur de G’, comprise entre 3 et 10 %, par rapport à la 

zone linéaire. 

Comme indiqué supra, si le module G’ domine le module G’’, l'échantillon a le comportement 

d’un solide viscoélastique ; si c’est l’inverse, l'échantillon se comporte comme un fluide viscoélastique. 

Etant donné que le module de conservation G’ quantifie l'énergie de déformation conservée, il reflète 

aussi la résistance structurelle de l'échantillon. A déformation croissante, les modules G’ et G’’ 

commencent à dévier de leur courbe parallèle en un point précis appelé seuil d'écoulement  

(Figure 3.7). Ce seuil indique la déstructuration du matériau, résultat de l’augmentation des forces 

externes par rapport aux forces structurelles internes de l'échantillon. En général, G’ et G’’ 

commencent tous deux à décroitre à partir de ce point. Après celui-ci, le module de conservation cesse 

de dominer le module de perte, l'échantillon passe de l'état gélifié à l'état liquide et commence à 

couler. La pente de la courbe après la LVR (Figure 3.6) traduit la cohésion de l’échantillon, une pente 

élevée étant le signe d’une déstructuration plus rapide. 

                                                      
27 La vitesse/fréquence angulaire (ω exprimée en rad.s-1) ou vitesse de rotation est une grandeur physique qui représente 
le taux de variation d'un angle par rapport au temps. C'est l'analogue de la vitesse de translation pour un mouvement de 
rotation. 
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Figure 3.6. Représentation graphique de la Région Viscoélastique linéaire, d’un échantillon de viande de bœuf broyé et 
tamisé (à 30 °C), calculée à partir de courbes expérimentales de balayage en déformation. La déformation ɣ 
est ici exprimée en % sur une échelle logarithmique. Zone A – La déformation appliquée n’a pas d’effet sur la 
microstructure de l’échantillon ; Zone B – La déformation est réversible ; Zone C – La déformation est 
irréversible, l’échantillon s’écoule. 
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Figure 3.7. Représentation graphique des paramètres rhéologiques, déterminés en régime oscillatoire, sur de la viande de 
bœuf broyée et tamisée (à 30 °C). 

 
• Balayage en fréquence 

Les balayages en fréquence sont utilisés pour observer le comportement à long et court terme 

d'un échantillon lors d'une même mesure. Le comportement à long terme est représenté par les 

résultats à basses fréquences tandis que les résultats à hautes fréquences montrent le comportement 

à court terme. Connaissant les limites de la LVR de l'échantillon, il est possible de sélectionner une 

déformation dans cette plage du balayage en amplitude et une fréquence angulaire décroissante de 

manière logarithmique. Comme avec le balayage en amplitude, la forme de la courbe et le rapport des 

modules G’ et G’’ donnent des informations plus détaillées sur la structure de l'échantillon : si G’ > G’’, 

alors le matériau est structuré ; si G’ < G’’, le matériau se comporte comme un fluide ; dans la zone 

intermédiaire, le matériau a un comportement viscoélastique. 

Lors de la mesure des caractéristiques viscoélastiques, il est important que celles-ci soient 

réalisées dans la LVR, où la contrainte et la déformation sont proportionnelles. Dans la LVR, le module 

de cisaillement complexe G* (Pa) s’écrit comme la somme d’une composante réelle, le module de 

conservation (G’) et d’une composante imaginaire, le module de perte (G’’). 

La viscosité complexe, η* (Pa.s), correspond à la viscosité mesurée en régime sinusoïdal aux 
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petites déformations pour lesquelles le produit n’est pas déstructuré. Elle est calculée à partir du 

modèle de Cox-Merz (Bair et al., 2014) lors d’un balayage en fréquence dans la LVR (Eq. 3.8). Si les 

valeurs du module G’ sont supérieures à celles du module G’’ sur l’ensemble de la gamme de fréquence 

classiquement étudiée dans la littérature (de 0,1 à 10 Hz ou 0,6 à 62,8 rad.s-1), cela traduit les 

propriétés très élastiques d’un liquide, pour lequel l’énergie conservée est supérieure à l’énergie 

dissipée (tan δ <1) (Masbernat, 2021). 
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   Eq. 3.8 

 

Avec η* la viscosité complexe (Pa.s), G’ le module de conservation (Pa), G’’ le module de perte 

(Pa) et ω la fréquence angulaire (rad.s-1). 

 

Une expérience en fréquence avec une amplitude de signal fixée et choisie dans la LVR rend 

compte de la force et du nombre des interactions entre les différents constituants. Des temps de 

relaxation (fréquences pour lesquelles G’ = G’’) sont déterminés et correspondent au temps que met 

chaque interaction à se régénérer après la perturbation oscillatoire. Plus ce temps est court, plus 

l’interaction est forte et le caractère élastique marqué. Si, au début de l’expérience, G’ > G’’, on parle 

alors de solide viscoélastique ou solide de Voigt. Inversement, si G’’ > G’, on a alors affaire à un liquide 

dit liquide viscoélastique de Maxwell. 

Pour un fluide avec un comportement rhéofluidifiant, la diminution de la viscosité, lorsque le 

taux de cisaillement augmente, traduit un phénomène d’amincissement par cisaillement (mélasse, 

ketchup, crème fouettée, etc.). En d'autres termes, le mouvement du fluide est difficile initialement à 

des vitesses de déformation lentes, mais celui-ci s'écoulera plus librement à des vitesses élevées. Un 

exemple concret est celui du ketchup, où le fait de secouer la bouteille permet d’en diminuer la 

viscosité et facilite son écoulement. Ce phénomène a été constaté par Etxabide, Akbarinejad et al. 

(2022) dans le cas de solutions de gélatine. La diminution de la viscosité à la température de 

gélification peut être liée au désenchevêtrement des chaînes de polymères, aux interactions protéine-

protéine et protéine-solvant avec l'augmentation du taux de cisaillement. L'augmentation de la 

viscosité à la température de fusion du gel peut, quant à elle, être liée à l'étirement et à l'alignement 

des chaînes de polymères, qui conduisent à la formation de forces intermoléculaires. Ces constatations 

ont été réalisées pour une déformation ɣ = 6,39 s-1. La diminution de la viscosité peut être la résultante 
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de modifications de la température ou de l’augmentation du taux de cisaillement dû à l’ajout 

d’ingrédients dans une formulation (Xu et al., 2023). D’autres auteurs ont également observé qu’un 

comportement d’amincissement était un critère positif pour l’extrusion au travers d’une buse d’I3D 

d’une pâte constituée de viande de porc (Dong et al., 2023 ; Xu et al., 2023). Selon Guazzelli (2001), il 

peut se produire un phénomène de gonflement à l’extrusion en sortie d’un tube ou d’une buse, si le 

fluide est non-Newtonien (Figure 3.8). A la sortie de l’orifice du tube, la tension le long des lignes de 

courant du fluide se relâche en se contractant dans la direction longitudinale, ce qui résulte en une 

expansion latérale du liquide à cause de son incompressibilité. C’est notamment le cas pour les 

suspensions d’amidon de maïs. 

 

Figure 3.8. Illustration du phénomène de gonflement à l’extrusion pour une solution aqueuse de polyacrylamide (2 %) 
(D’après Guazzelli, 2001). 

3.1.6.2. Applications de la rhéologie aux aliments fonctionnels imprimés 

en 3D 

La viande peut être définie comme un système colloïdal polyphasé présentant une rhéologie 

complexe, i.e. avec un comportement plastique ou pseudoplastique (amincissement par cisaillement). 

Cette structure complexe est le résultat d’interactions entre les particules de la phase dispersée et 

d'autres molécules colloïdales ajoutées pour contrôler les propriétés du système, comme l'ajout de 

gélatine pour améliorer les propriétés rhéologiques et la capacité de gélification (Dong et al., 2023). 

Toujours selon ces auteurs, la viande possède une imprimabilité médiocre, qui doit être améliorée par 

un procédé ou par l’ajout d’ingrédients (gélatine, mucilage, etc.). Comme indiqué supra avec le 

comportement d’amincissement, il est possible de transposer les grandeurs rhéologiques aux 

caractéristiques d’extrusion des aliments. Ces propriétés d’extrusion sont caractérisées par la viscosité 

et le module de perte G’’, grandeur caractérisant la dissipation de l’énergie par le matériau soumis à 

une déformation. Les propriétés de la rétention de la forme du filament et de la stabilité de 

l’empilement des couches (écrasement/affaissement) sont, quant à elles, données par le module de 
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conservation G’ et par la contrainte seuil (Jiang et al., 2019 ; Yang et al., 2018). A noter que le module 

G’ peut être un indicateur pertinent pour prédire la forme du filament et de l’objet imprimé (Lille et 

al., 2018 ; Liu et al., 2018 ; Zhang, Lou & Schutyser, 2018). La rétention de forme est positivement 

corrélée au module G’ jusqu’à atteindre une valeur pour laquelle l’extrusion et/ou la qualité 

d’impression globale diminue. La contrainte seuil est la plus faible contrainte de cisaillement au-dessus 

de laquelle le matériau s’écoule et en-dessous de laquelle le matériau présente les propriétés d’un 

solide. Cette contrainte est la force minimale nécessaire pour rompre la structure du produit et 

provoquer son écoulement (Figure 3.9). 

 

 

Figure 3.9. Représentation schématique de l’impression 3D de systèmes particulaires concentrés en particules molles. Les 
flèches noires représentent le glissement des particules les unes sur les autres et sur la paroi de la buse (D’après 
(Masbernat, 2021). 

 

La mesure de la viscosité sous une vitesse de cisaillement croissante est intéressante pour 

comprendre le comportement d’écoulement du matériau lors de l’extrusion. Au repos, le module 

visqueux G’’ doit être suffisamment élevé pour limiter l’écoulement du matériau soit avant 

l’impression, soit après rétraction du matériau pour le déplacement de la tête d’impression sans dépôt 

de matière (Masbernat, 2021). 
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3.2. Matériels et méthodes 

Le Tableau 3.2 synthétise l’ensemble des matériels et logiciels utilisés pour la partie 

expérimentale du Chapitre 3. 

 

Tableau 3.2. Matériels utilisés pour la préparation et l’analyse des matrices alimentaires. 

Matériels Fournisseurs 

Balance de précision DeltaRange AG204 Mettler Toledo, France 

pH-mètre MA235, sonde Inlab 427 Mettler Toledo, France 

Balance Explorer Pro Ohaus, Suisse 

Agitateurs magnétiques Ikamag RH Janke & Kunkel Ika labortechnik, Allemagne 

Agitateur mécanique RZR 2021 Heidolph, Allemagne 

Bain à ultra-sons GT SONIC-D6 GT Sonic, Chine 

Purificateur d’eau Direct-Q3 Millipore, France 

Four de dessication ED240 +300 °C 

Broyeur à billes 

Binder GmbH, Allemagne 

Conçu dans l’unité QuaPA 

Etuve thermostatée BD115 +100°C 

Texturomètre EZ-Test LX 

Logiciel TrapeziumX V1.5.5 

Capteur de force 100N ± 1% 

Rhéomètre HAAKE MARS iQ Air 

Logiciel RheoWin Job Manager V4.87.0018 

Logiciel RheoWin Data Manager V4.87.0018 

Binder GmbH, Allemagne 

Shimadzu, France 

Shimadzu, France 

Shimadzu, France 

Thermo Electron GmbH, Allemagne 

Thermo Electron GmbH, Allemagne 

Thermo Electron GmbH, Allemagne 

Stéréomicroscope MZ6 

NIS-Elements D 5.30.03 

Statistica 14.0.015 

Leica Biosystems, Allemagne 

Nikon Instruments INC, USA 

Tibco Software Inc., USA 
 

3.2.1. Conception d’un prototype de simulation d’extrusion 
 

Afin de déterminer le comportement rhéologique des matrices destinées à être imprimées en 

3D, un prototype de simulation d’extrusion a été conçu et fabriqué au laboratoire. Celui-ci mime la 

géométrie du système d’extrusion de l’imprimante 3D décrite au Chapitre 1 et peut être adapté sur le 

texturomètre EZ-Test LX, afin de mesurer les forces mises en œuvre, tout en contrôlant la vitesse de 

déplacement du piston.  
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3.2.1.1. Corps de l’extrudeur 

Comme décrit dans le Chapitre 1, le corps de l’extrudeur se présente sous la forme d’une 

seringue, les modèles utilisés en tant que réservoir sur l’imprimante 3D sont en plastique. Afin de 

s’affranchir d’éventuelles déformations pendant la phase d’extrusion et de limiter les biais de mesures, 

il a été décidé de reproduire la géométrie de ces seringues en acier inoxydable 316L. Cette nouvelle 

seringue métallique a été modélisée par CAO (Inventor 3D®), puis imprimée en 3D, à l’aide du procédé 

Desktop Metal™ (cf. Chapitre 1, section 1.2.5.2) (Figure 3.10). 

 

 

Figure 3.10. Prototype de seringue en acier inoxydable 316L développé au laboratoire. A – Vue entière de la modélisation 
CAO de la seringue ; B – Vue en coupe de la modélisation CAO ; C – Seringue après impression et reprise 
d’usinage ; D – Seringue plastique utilisée dans l’imprimante 3D alimentaire. 

 

Après le procédé d’I3D, la pièce a subi un ébavurage par tribofinition, puis une reprise d’usinage 

au tour conventionnel. Le diamètre interne avait été volontairement réduit de 0,5 mm lors de la CAO, 

afin de permettre un ajustage avec le piston. L’alésage réalisé était de 15,3 mm. Le piston utilisé 

correspondait au même modèle que celui utilisé dans l’imprimante 3D alimentaire (Figure 3.11). Ce 

piston possède une partie métallique qui permet un contact plan avec l’outil du texturomètre et une 
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lèvre en PTFE28 qui assure l’étanchéité avec le corps de la seringue. La surface du piston sur laquelle 

s’applique la force est de 1,9607.10-4 m2. 

 

 

Figure 3.11. Photographie d’un piston en PTFE et acier. Modèle propriétaire, utilisable dans le doseur volumétrique 
Precifluid®. 

3.2.1.2. Buse d’extrusion 

La buse utilisée pour les expérimentations du présent chapitre est identique à celle présentée 

au Chapitre 1 (cf. 1.3.2.1.2), tout du moins au niveau des cotes internes. Les cotes externes ont été 

ajustées afin de corriger les problèmes de colinéarité présentés dans cette section. La Figure 3.12 

correspondant à une modification de la Figure 1.17 (Chapitre 1) montre la différence entre les deux 

buses modélisées. Outre une multiplication par 4 de l’épaisseur des parois, le pas de vis a été supprimé 

afin que la buse puisse être soudée dans un raccord, lui-même disposant d’un pas de vis métrique 

(M8) permettant une adaptation sur la seringue (Figure 3.13 et Figure 3.14). De plus, des ailettes ont 

été ajoutées en partie haute de la buse pour faciliter le vissage de l’ensemble buse/raccord sur la 

seringue. Précisons que les modifications opérées ne changent en rien le trajet parcouru par la matrice 

alimentaire lors de l’extrusion. 

                                                      
28 Tétrafluoroéthylène (Téflon®). 
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Figure 3.12. Vue en coupe d’une : A – buse d’extrusion, dont la paroi a une épaisseur de 0,25 mm ; et B – buse d’extrusion 
dont la paroi a été renforcée à 1 mm d’épaisseur, de façon à éviter toute déformation lors de l’impression 3D 
métal. 

 

 

Figure 3.13. Raccord modélisé pour l’assemblage de la buse et de la seringue. 
 

 

Figure 3.14. Vue entière de la nouvelle buse d’extrusion. A – Vue avant (orifice d’extrusion) ; B – Vue arrière (connexion à la 
seringue). 
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Comme indiqué au Chapitre 1 (cf. 1.3.2.1.2), l’impression métallique des buses épaissies 

provoque un rétrécissement de leurs orifices. Une reprise d’usinage a donc été nécessaire pour obtenir 

le même diamètre que sur l’imprimante 3D (i.e. 0,97 mm ± 0,01 mm) (Figure 3.15). 

 

 

Figure 3.15. Buse d’extrusion imprimée en 3D métal et destinée au simulateur d’extrusion. A - Diamètre de l’extrémité de 
la buse après reprise d’usinage et mesuré au stéréo-microscope ; B – Buse soudée dans le raccord à vis. 

3.2.1.3. Adaptation du dispositif sur le texturomètre 

La construction d’un bâti métallique a été nécessaire pour adapter l’ensemble seringue/buse sur 

la plate-forme du texturomètre (Figure 3.16). 
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Figure 3.16. Représentations schématiques et photographies du bâti qu’il a été nécessaire de concevoir afin de permettre 
le positionnement de la seringue et de la buse d’extrusion sur le texturomètre. A – Modélisation CAO du bâti ; 
B – Assemblage CAO (le raccord (Figure 3.13) n’est pas positionné pour plus de lisibilité) ; C1 et C2 – 
Photographies après installation sur le texturomètre. 

3.2.1.4. Détermination des conditions d’extrusion 

Afin de se placer dans les mêmes conditions d’extrusion que l’imprimante 3D, les vitesses de 

déplacement du doseur volumétrique de précision Precifluid® ont été mesurées, par mesure de la 

longueur de déplacement de la vis (au pied à coulisse, ±0,02 mm), et ce, pour 3 débits de matière 

utilisés fréquemment lors des impressions (Tableau 3.3). 
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Tableau 3.3. Vitesses de déplacement du Precifluid mesurées, puis transposées sur le texturomètre. 

Débit fixé sur le Precifluid® (%) Déplacement (mm) Temps (s) Vitesse de déplacement (mm.min-1) 
300 1,60 77 1,25 
400 2,20 82 1,61 
500 2,60 75 2,08 

 

Ces vitesses ont pu être programmées dans un fichier de méthode intégré au logiciel TrapeziumX 

pilotant le texturomètre, qui se déroulait de la façon suivante : 

- Remplissage de la seringue avec l’échantillon (en excès) ; 

- Placement du piston (Figure 3.16) et appui manuel jusqu’à l’alignement de la partie métallique 

du piston avec le haut de la seringue (purge) ; 

- Descente de l’outil à proximité du piston de la seringue ; 

- Mise à 0 de la force mesurée par le capteur et de la position de l’outil ; 

- Lancement de la méthode (Figure 3.17) : (i) Descente à 50 mm.min-1 jusqu’à une valeur de 

force de 0,2 N (détection du piston) ; (ii) Maintien pendant 5 s ; (iii) Descente de l’outil à la 

vitesse programmée (1,25 ; 1,61 ou 2,08 mm.min-1), avec enregistrement de la force appliquée 

sur le piston et sa position ; (iv) Effectuer 3 cycles de descente de 10 mm (3 répétions 

d’extrusion) ; et (v) Lancer la procédure « Purge complète », qui permet de vider la totalité de 

la seringue à la même vitesse (recueil de l’échantillon pour les mesures de rhéologie post-

extrusion). 
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Figure 3.17. Capture d’écran du logiciel TrapeziumX (texturomètre). Exemple d’un fichier de méthode programment la 
descente du piston à une vitesse de 2,08 mm.min-1. 

 

3.2.2. Préparation des ingrédients 
 

Le Tableau 3.4 indique les données physico-chimiques des matières premières utilisées. 

 

Tableau 3.4. Valeurs de teneur en eau, d’activité de l’eau (aw) et de pH des matières premières utilisées et servant de 
base au futur aliment fonctionnel. 

Echantillons Teneur en eau (keau/kgMS) aw pH 
Viande 3,13 0,985 5,523 
Farine 0,07 / / 

Mucilage extrait à froid 384,67 0,986 5,951 
Mucilage extrait à chaud 114,13 0,988 6,145 

Gélatine (300 Bloom à 25 %) 3,40 0,988 5,49 

3.2.2.1. La viande 

Deux muscles Semitendinosus (rond de gîte contenant 23 % de protéines et 2 % de lipides 

(ANSES, 2017), issus de bœuf de race Charolaise, ont été achetés dans une boucherie. Les muscles ont 
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été congelés, puis découpés en cubes de 15 mm de côté (les trames de tissu conjonctif ont été 

retirées), avant d’être broyés finement au moyen d’un broyeur à billes après refroidissement à l’azote 

liquide (Annexe S 3.3). La poudre obtenue a été répartie en sachets de 100 g, avant d’être conservée 

sous vide à – 18 °C. Avant chaque expérimentation, la poudre de bœuf était décongelée au 

réfrigérateur, à 4 °C, puis tamisée sur une grille de maillage 1 x 1 mm. 

3.2.2.2. Le mucilage 

Le mucilage utilisé est extrait de graines de lin doré (Linum flavum L.) cultivées en France, en 

agriculture biologique (Biocoop, France). Leur composition est donnée dans le Tableau 3.5. 

 

Tableau 3.5. Composition et valeur nutritionnelle des graines de lin doré utilisées pour l’extraction du mucilage, ainsi 
que celles de la farine de lupin ajoutée aux préparations. 

Valeurs nutritionnelles moyennes Pour 100 g de 
graines de lin 

Pour 100 g de 
farine de lupin 

Energie 2090 kJ/ 506 kcal 1399 kJ/ 335 kcal 
Matières grasses 
(dont acides gras saturés) 

37,0 g 
3,2 g 

7,0 g 
2,0 g 

Glucides 
(dont sucres) 

6,6 g 
1,6 g 

13,0 g 
3,0 g 

Fibres alimentaires 27,0 g 32,0 g 
Protéines 24,0 g 39,0 g 
Sel <0,06 g 0,01 g 

 

Deux modes d’extraction ont été utilisés : une extraction à froid (mode opératoire en  

Annexe S 3.1), couplée ou non à une étape de sonication ; et une extraction à chaud (mode opératoire 

en Annexe S 3.2). Ces 2 modes d’extraction permettent d’obtenir des consistances de mucilage très 

différentes : obtention d’une solution fluide, proche de la salive humaine, à la suite de l’extraction à 

froid ; et obtention d’une consistance plus gélifiée, proche du blanc d’œuf, suite à l’extraction à chaud. 

De plus, la sonication pouvant permettre d’optimiser l’extraction à froid (Fabre, Lacroux, Valentin & 

Mouloungui, 2015), l’effet de cette méthode a été évaluée pour des temps de 30 et 60 min. 

3.2.2.3. Les différentes formulations 

Différentes formulations ont été préparées afin d’en mesurer les propriétés rhéologiques : 

• A base de viande de bœuf pure, considérée comme notre témoin ; 

• A base de viande de bœuf salée à 1,5 % pour évaluer l’impact du sel ; 
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• A base de viande de bœuf, plus 1 % de farine de lupin (issue de l’agriculture biologique, 

Markal, France, Tableau 3.5). L’ajout de farine n’a pas vocation à modifier les propriétés 

d’écoulement de la viande, mais à lui donner un meilleur aspect visuel lors du post-

traitement. D’ailleurs, la farine de lupin possède des propriétés gélifiantes et épaississantes 

relativement faibles, par exemple, par rapport au soja (Chapleau & de Lamballerie-Anton, 

2003). L’influence de la farine a néanmoins été évaluée ; 

• A base de viande de bœuf, plus 6 ou 18 % de gélatine. Comme indiqué dans le Chapitre 0, la 

gélatine a une influence positive sur la sensation en bouche de l’aliment, notamment en cas 

de problèmes de mastication ou de dysphagie. Son ajout à la viande modifie les propriétés de 

cette dernière, mais pose également des problèmes d’homogénéité lors du mélange ; 

• A base de viande de bœuf, plus du mucilage. Le mucilage a un réel potentiel pour devenir un 

substitut salivaire et peut contribuer à la mastication et à la déglutition de la viande. 

Toutefois, sa consistance variant en fonction de son mode d’extraction, différentes conditions 

d’extraction de ce mucilage ont donc été testées : 

o Viande, plus 6 ou 18 % de mucilage extrait à froid sans sonication ; 

o Viande, plus 6 ou 18 % de mucilage extrait à froid avec 30 min de sonication ; 

o Viande, plus 6 ou 18 % de mucilage extrait à froid avec 60 min de sonication ; 

o Viande, plus 6 ou 18 % de mucilage extrait à chaud. 

 

Chaque formulation a été préparée dans un bécher (format haut) afin de pouvoir mélanger la 

préparation pendant 3 min à 34 rpm, à l’aide d’une pale d’agitation (de dimensions 40 x 50 mm et 

percée de trous de 8 x 14 mm) montée sur un agitateur mécanique RZR 2021 (Tableau 3.2). Le  

Tableau 3.6 donne les proportions des différents ingrédients pour chaque formulation. Lors de la 

préparation des formulations contenant de la gélatine, celle-ci a été intégrée à une température de 

30 °C, le mélange se faisant alors dans un bain-marie thermostaté à la même température. Après 

mélange, toutes les préparations ont été placées dans une étuve thermostatée à 30 °C, soit la 

température utilisée lors de l’I3D, en attendant les mesures qui ont été réalisées le plus tôt possible 

après la préparation. 

 

 

 



Chapitre 3 : Aliment fonctionnel 

275  

Tableau 3.6. Composition des différentes formulations préparées pour l’évaluation des propriétés d’imprimabilité 
(mesures rhéologiques). 

 Viande (%) Farine lupin (%) Gélatine (%) Mucilage (%) Sel (%) 
1 81 1 6 12 0 
2 81 1 12 6 0 
3 81 1 0 18 0 
4 81 1 18 0 0 
5 99 1 0 0 0 
6 100 0 0 0 0 
7 0 100 0 0 0 
8 0 0 100 0 0 
9 0 0 0 100 0 
10 98,5 0 0 0 1,5 

 

3.2.3. Mesures rhéologiques 
 

Afin d’améliorer la lisibilité des graphiques, la nomenclature indiquée dans le Tableau 3.7 a été 

utilisée. 

 

Tableau 3.7. Nomenclature des échantillons utilisés lors des mesures rhéologiques des différentes formulations de 
prototypes d’aliments. 

Echantillons Codes 

Mucilage extrait à froid sans sonication (t0) M fr t0 

Mucilage extrait à froid avec sonication 30 min (t30) M fr t30 

Mucilage extrait à froid avec sonication 60 min (t60) M fr t60 

Mucilage extrait à chaud M ch 

Viande pure V-P 

Viande salée V-S 

Viande + farine V-F 

Viande + 6 % de gélatine V-G 6 % 

Viande + 18 % de gélatine V-G 18 % 

Viande + 6 % de mucilage extrait à froid sans sonication (t0) V-M fr t0 6 % 

Viande + 18 % de mucilage extrait à froid sans sonication (t0) V-M fr t0 18 % 

Viande + 6 % de mucilage extrait à froid avec sonication 30 min (t30) V-M fr t30 6 % 

Viande + 18 % de mucilage extrait à froid avec sonication 30 min (t30) V-M fr t30 18 % 

Viande + 6 % de mucilage extrait à chaud V-M ch 6 % 

Viande + 18 % de mucilage extrait à chaud V-M ch 18 % 

3.2.3.1. Les géométries utilisées 

Deux géométries de type plan/plan ont été utilisées pour les mesures de rhéologie afin de 

s’adapter au mieux aux différentes formulations (Figure 3.18) : 
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- Une géométrie de 60 mm de diamètre (P60) destinée aux mesures sur les mucilages. Cette 

géométrie à surface sablée, couplée à un réservoir, permet d’éviter le glissement des matières 

très fluides vers l’extérieur, tout en améliorant la sensibilité de la mesure grâce à sa surface 

plus importante. La même quantité de mucilage (9 mL) a été utilisée pour toutes les mesures ; 

- Une géométrie de 35 mm de diamètre (P35) destinée aux matrices complexes telles que la 

viande ou la viande en mélange. Sa surface striée permet une adhésion optimale de 

l’échantillon lors de la mesure. 

 

 

Figure 3.18. Photographies : A – Rhéomètre HAAKE MARS iQ Air ; B – Géométries de type plan-plan de 60 et 35 mm de 
diamètre, utilisées pour caractériser le comportement rhéologique des différentes formulations d’aliments. 

 

Les géométries se composent d’un plateau en rotation et d’un plateau fixe. Dans une géométrie 

de type plan-plan, le fluide est cisaillé entre deux plans parallèles caractérisés par leur rayon r et 

l’entrefer h. L’un des plans est à l’arrêt, l’autre (plan supérieur) est en rotation à la vitesse angulaire ω 

(rad.s-1). Le principal intérêt de cette géométrie est que la valeur de l’entrefer est réglable ; nous avons 

choisi une valeur de 1 mm lors de nos expérimentations. Cela présente les avantages suivants :  

- Une adaptation à des quantités limitées de matière à analyser ; 

- Une analyse d’échantillons contenant des particules. La taille de l'entrefer entre le plan mobile 

tournant et le plan inférieur doit être au moins égale à 10 fois la taille moyenne des particules 

présentes dans le matériau et au moins égale à 3 fois la taille de la plus grosse particule (selon 

les données du constructeur). 
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- La géométrie de type plan-plan est adaptée aux matériaux à forte viscosité (Reeve & Amigoni, 

2008). 

 

Néanmoins, les géométries de type plan-plan présentent l’inconvénient de générer dans 

l’entrefer un gradient de cisaillement inhomogène. En effet, ce gradient est nul au centre de 

l’échantillon et maximum à la surface libre (i.e. au niveau des bords de la géométrie), contrairement à 

une géométrie de type cône-plan. Cet effet peut affecter la caractérisation du fluide, en particulier si 

l'on est loin de son domaine de comportement Newtonien, ou si le fluide présente des comportements 

dépendant de la contrainte appliquée et du temps. Cependant, le fait que la valeur de cet entrefer soit 

adaptable permet une grande flexibilité d’utilisation. Le gradient de cisaillement peut être modifié, en 

faisant varier la vitesse de rotation ω ou la valeur de l’entrefer h. Réduire la taille de l’entrefer 

contribue à augmenter le taux de cisaillement (El Kissi, Nigen, & Pignon, 2006). Lors des mesures, le 

glissement de l’échantillon en dehors de la géométrie signifie qu’il y a perte de contact entre 

l’échantillon et les parois des outillages. Or, comme la condition d’adhésion est une condition 

essentielle lors de l’interprétation des résultats en rhéologie, les géométries utilisées présentent des 

surfaces traitées, i.e. sablées ou striées. A noter que, dans la présente étude, l’ensemble des mesures 

sur les formulations à base de viande ont été réalisées dans les mêmes conditions, une approche 

comparative a donc été mise en œuvre. 

3.2.3.2. Les méthodes utilisées et les paramètres mesurés 

Des mesures rotationnelles et oscillatoires ont été réalisées sur les différentes formulations. Le 

Tableau 3.8 synthétise les méthodes programmées dans le logiciel Rheowin Job Manager, ainsi que 

les grandeurs mesurées. 
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Tableau 3.8. Les différentes méthodes utilisées et les paramètres associés aux mesures sur le rhéomètre HAAKE MARS 
iQ Air. Le type de géométrie est défini par le diamètre (35 ou 60 mm) et par l’état de surface (strié pour la 
géométrie P35 et sablé pour la géométrie P60). 

 

Les mesures ont été répétées 3 fois, dans l’ordre du Tableau 3.8. La LVR a été déterminée à partir 

du balayage en déformation, ce qui a permis de réaliser le balayage en fréquence dans le domaine 

linéaire viscoélastique, lorsque l’échantillon n’était pas déstructuré (Figure 3.19). 

 

 

Figure 3.19. Capture d’écran du logiciel Rheowin Job Manager (rhéomètre). Exemple d’une méthode de balayage en 
fréquence dans la région linéaire viscoélastique destinée aux mesures rhéologiques sur les formulations 
contenant de la viande. 

Type de mesure Type de 
géométrie 

Grandeurs mesurées Formulations 
concernées 

Rotationnelle : 
Viscosité apparente 

P35 η = f (τ) 
 

Préparations à base de 
viande 

Rotationnelle : 
Comportement Newtonien 

P60 τ = f (ɣ)̇  

Rotationnelle : 
Viscosité apparente 

P60 η = f  (τ) Mucilages 

Rotationnelle : 
Viscosité entre 20 et 50 °C 

P60 η = f (T)  

Oscillatoire : 
Balayage en déformation (0 - 1000 %) 

P35 G’, G’’, tan δ = f (ɣ) ou (τ)  
 

Préparations à base de 
viande 

 

Oscillatoire : 
Balayage en fréquence (0,628 – 62,8 rad.s-1) 

P35 G’, G’’ = f (ω) 

Oscillatoire : 
Rampe de température (20-50 °C) 

P35 G’, G’’ = f (T) 
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3.2.4. Analyses statistiques 
 

Les analyses statistiques ont été réalisées avec le logiciel Statistica (Tableau 2.9, Chapitre 2). Les 

données ont été analysées par le test de Grubbs pour détecter les valeurs aberrantes. En fonction des 

données, différents tests statistiques ont été mis en œuvre : 

-  Analyse de variance (ANOVA) à mesures répétées, en respectant les conditions de normalité 

et d’homoscédasticité des échantillons ; 

- Le test de Tukey a été utilisé pour les comparaisons multiples post-hoc, le niveau de 

significativité étant fixé à P < 0,05 ; 

- Les résultats ont été exprimés sous la forme : moyenne ± erreur standard à la moyenne (SEM). 

 

3.3. Résultats et discussions 

Les résultats présentés dans cette partie se veulent être une première approche permettant de 

guider le choix des ingrédients en vue de la conception d’un aliment fonctionnel par I3D. La 

caractérisation du comportement rhéologique des différentes formulations contenant ces ingrédients 

permettra, à terme, de valider une ou plusieurs formulations à base de viande de bœuf. Ces 

formulations devront ensuite être étudiées en fonction de critères en lien avec la mastication (in vitro, 

puis in vivo). Des approches nutritionnelles, sanitaires et d’acceptabilité sociale permettront ensuite 

de finaliser la conception de l’aliment fonctionnel. 

 

3.3.1. Comportement rhéologique des matières premières 

3.3.1.1. Le mucilage 

Comme le montre la Figure 3.20, le comportement rhéologique du mucilage est très variable 

selon le mode d’extraction mis en œuvre. 
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Figure 3.20. Comportement rhéologique à 30 °C du mucilage de graines de lin en fonction du mode d’extraction mis en 
œuvre. Les temps indiqués pour les mucilages extraits à froid correspondent à des durées de sonication (min). 
Ces courbes ont été obtenues à partir de 3 répétitions. Les barres d’erreur correspondent aux erreurs standards 
à la moyenne (SEM). 

 

Les mucilages extraits à froid présentent un comportement Newtonien en fonction du taux de 

cisaillement, avec une contrainte mesurée toujours inférieure à 5 Pa, quel que soit le traitement 

appliqué (0, 30 ou 60 min de sonication). Le mucilage extrait à chaud a clairement un comportement 

non-Newtonien, très différent de celui d’un mucilage extrait à froid. La contrainte mesurée est 

d’ailleurs plus de 5 fois supérieure, mais présente une variabilité plus importante. 

La viscosité apparente (ou dynamique) désigne la viscosité instantanée, à un instant t. Cette 

notion tient compte du fait que pour la plupart des produits, la viscosité mesurée dépend des 

contraintes de cisaillement qui lui sont appliquées. Seuls les fluides Newtoniens ont une viscosité 

constante (dépendante, malgré tout, de la température). La viscosité apparente est évaluée en 

calculant le rapport de la contrainte de cisaillement τ (Pa), sur la vitesse apparente de cisaillement  

(s-1). Elle renseigne sur la fluidité d’un matériau. Son augmentation, associée à l’augmentation du taux 

de cisaillement (s-1) traduit un comportement d’amincissement par cisaillement du matériau étudié ; 

une faible viscosité à un faible taux de cisaillement reflète une facilité d’extrusion du matériau (Yang 

et al., 2022). 

La viscosité apparente des mucilages est également très différente, comme le montrent les 

Figure 3.21a et Figure 3.21b. Le mucilage extrait à chaud possède une viscosité apparente jusqu’à 60 
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fois supérieure à celle des mucilages extraits à froid, pour des contraintes de cisaillement nettement 

plus élevées. Une déstructuration du mucilage extrait à chaud est observée à partir d’une contrainte 

de 21 Pa (Figure 3.21a), alors que celles des mucilages extraits à froid présentent moins de variations, 

mais sont dépendantes du temps de sonication (pour un taux de cisaillement compris entre 1 et 100 

s-1). La viscosité étant plus faible en absence de sonication, la contrainte mesurée l’est donc également. 

Ceci pourrait également s’expliquer par des différences de concentration et d’interactions des chaines 

de polymères (Figure 3.21b). Ces profils de viscosité apparente sont différents des résultats obtenus 

par Azarpazhooh et al. (2021), où une diminution rapide de la viscosité avait été mesurée. Cette 

différence de comportement peut toutefois s’expliquer par le fait que les concentrations utilisées 

étaient très différentes : 0,5 à 2 % (Azarpazhooh et al., 2021) vs. des solutions pures (100 %), 

directement après extraction, dans notre cas. 
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Figure 3.21. Evolution de la viscosité apparente des différents mucilages, à 30 °C, en fonction de la contrainte de cisaillement 
: A – Mucilage extrait à chaud ; B – Mucilages extraits à froid avec des durées de sonication de 0, 30 et 60 min, 
respectivement. Ces courbes ont été obtenues à partir de 3 répétitions. Les barres d’erreur correspondent aux 
SEM. 

 
Comme indiqué sur la Figure 3.22, la viscosité du mucilage extrait à chaud diminue avec 

l’augmentation du taux de cisaillement, ce qui dénote un comportement pseudo-plastique et 

d’amincissement par cisaillement, typique des mucilages. Ceci est conforme aux résultats obtenus par 

Ma et al. (2019). Ce comportement peut être dû à l'alignement des chaînes de polymères dans la 
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direction de la force de cisaillement, ce qui tendrait à diminuer leurs interactions. Ces comportements 

sont moins visibles pour les mucilages extraits à froid, voire inversés en l’absence de sonication  

(Figure 3.22). Ceci est probablement dû à une concentration trop faible de ces solutions, qui ne 

favorise pas les interactions entre chaines de polymères. La sonication permettant potentiellement 

une meilleure extraction, la viscosité est plus élevée dans ces 2 cas (t30 et t60 min) par rapport à t0, 

mais reste faible. Ceci est en accord avec les travaux récents de (Joshi, Shabani, Kabir, Zhou, 

McClements & Park (2023) qui ont montré que, pour un taux de cisaillement donné, la viscosité 

apparente des échantillons dépendait du poids moléculaire des polysaccharides, ainsi que de leur 

structure. 

 

 

Figure 3.22. Viscosités apparentes des mucilages, à 30 °C, en fonction du taux de cisaillement. Mucilages extraits à chaud 
et à froid avec des durées de sonication de 0, 30 et 60 min, respectivement. Les barres d’erreur correspondent 
aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

D’après la Figure 3.23, pour une déformation fixée à 7,0 s-1, le comportement du mucilage extrait 

à chaud est linéaire et décroissant dans une gamme de température comprise entre 20 et 50 °C, soit 

celle correspondant aux températures pouvant être atteintes classiquement lors d’une extrusion. Pour 

l’ensemble des formulations contenant du mucilage, la viscosité diminue de façon régulière, 

confirmant ainsi les résultats de Ma et al. (2021). La diminution de la viscosité peut être liée à des 

mouvements plus rapides des molécules (polysaccharides), conduisant à une modification de 

l'agrégation des polymères du mucilage due à la réduction des interactions intermoléculaires (Pérez-
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Orozco, Sánchez-Herrera, & Ortiz-Basurto, 2019). Ainsi, une quantité d'énergie moins importante est 

nécessaire pour induire l'écoulement. Pour les mucilages extraits à froid, on notera une instabilité de 

la mesure pour les conditions de sonication t0 et t60, qui peut être attribuée à un problème de 

sensibilité de l’appareil (faibles viscosités) pour t0 et, à l’éventuelle présence de particules de 

tégument pour t60 (certaines étant d’ailleurs visibles à l’œil nu). La condition de sonication à 30 min 

semble donc être à privilégier, au vu de la stabilité de la réponse à la température par rapport aux 

autres (Figure 3.23). 

 

 

Figure 3.23. Evolution de la viscosité des mucilages soumis à une rampe de température (20 à 50 °C). Le taux de cisaillement 
est fixé à 7 s-1. Les temps indiqués pour les mucilages extraits à froid correspondent aux durées de sonication 
(0, 30 ou 60 min). Les courbes ont été obtenues à partir de 3 répétitions. Les barres d’erreur correspondent aux 
SEM. 

 

A la lecture de ces résultats, Il apparaît que le mucilage extrait à chaud possède une viscosité et 

une résistance à la contrainte nettement supérieures à celles des mucilages extraits à froid. 

L’extraction à chaud semblerait donc à privilégier si l’on veut assurer une meilleure stabilité à un futur 

aliment. Concernant les mucilages extraits à froid, dont la consistance se rapproche davantage de la 

salive humaine, plusieurs critères suggèrent qu’une condition de sonication de 30 min serait un 

compromis pertinent, vu que : 

- La condition sans sonication présente une viscosité moindre, quand celles des conditions t30 

et t60 sont plus proches ; 
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- Les conditions t0 et t60 apparaissent comme instables lorsque la température augmente ; 

- La différence de viscosité entre les conditions t30 et t60 ne justifie pas une dépense 

énergétique supplémentaire due au temps de sonication plus long ; 

- Le risque de générer des particules de grande taille est plus élevé à t60 ; 

- Et vu qu’un temps de sonication long provoque un échauffement du mucilage qui pourrait 

nuire à ses propriétés (élévation de la température de la cuve de sonication d’au moins 10 °C 

au bout d’une heure). 

3.3.1.2. Les préparations à base de viande 

3.3.1.2.1. Mesures rotationnelles – Viscosité apparente 

Le Tableau 3.9 et la Figure 3.24 montrent les résultats obtenus sur les différentes formulations 

contenant de la viande. Les valeurs de viscosité des formulations de viande contenant 18 % de 

mucilage sont significativement les plus faibles, ce qui dénote potentiellement une bonne qualité 

d’extrusion, mais aussi le risque d’altérer la cohésion entre les couches (Zheng, Zhang & Liu, 2021). A 

l’opposé, les formulations contenant majoritairement de la viande (V-P, V-S et V-F) présentent des 

viscosités apparentes élevées, notamment V-P. Pour un taux de cisaillement donné, une viscosité 

apparente élevée tend à faciliter la conservation de la géométrie 3D post-impression. Cependant, une 

valeur trop élevée entraîne une extrusion plus lente et hétérogène, conférant au produit imprimé une 

surface irrégulière (Dong et al., 2020), ce que nous avons observé pour la viande pure (à voir sur la 

Figure 3.32). Dans ce cas, la qualité d’impression est médiocre, avec un filament extrudé de façon 

discontinue. Les formulations contenant 6 % de mucilage ou de la gélatine présentent un 

comportement intermédiaire qui pourrait constituer un compromis intéressant, à la fois pour la 

qualité d’extrusion et pour la cohésion entre les couches. Ces résultats laissent à penser que le 

comportement d'amincissement par cisaillement des formulations testées ainsi que leur stabilité post-

impression les rendent appropriés pour une impression 3D par extrusion (Anukiruthika et al., 2020). 

Le fait que la viscosité apparente des différentes formulations diminue avec l'augmentation du 

taux de cisaillement (Figure 3.24), une fois le maximum passé pour un taux de cisaillement donné 

(Tableau 3.9), peut être attribué à : 

- La rupture des agrégats de particules, qui sont directement liés à ce taux de cisaillement 

(Polachini, Basso & Telis-Romero, 2017). Cela montre que les matériaux présentent un 
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comportement pseudo-plastique (fluide à amincissement par cisaillement) qui permet un 

écoulement facilité au travers de la buse d'impression ; 

- La nature de l'amincissement par cisaillement indique que les particules sont fortement 

perturbées, lorsqu'elles sont soumises à une contrainte de cisaillement. La force entre les 

particules diminuant avec l'augmentation de la contrainte, cela provoque une chute de la 

viscosité (Yang et al., 2019). 

 

Tableau 3.9. Viscosités apparentes maximales et leur taux de cisaillement associés pour les différentes formulations testées 
(mesures rotationnelles). Des lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les 
formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les valeurs correspondent aux 
moyennes avec les SEM associées calculées à partir de 3 répétitions). 

Formulations η apparente max (Pa.s) ɣ̇ (s-1) 
V-M ch 18 % 234±2eg 0,962 

V-M fr t30 18 % 421±16ef 0,437 

V-M fr t0 18 % 580±28fg 0,343 

V-G 6 % 2027±91 0,251 

V-M fr t30 6 % 2923±89cd 0,183 

V-M fr t0 6 % 2940±148b 0,181 

V-G 18 % 3217±223bcd 0,347 

V-M ch 6 % 4443±212 0,197 

V-F 5773±24a 0,125 

V-S 6653±172a 0,133 

V-P 8703±432 0,105 
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Figure 3.24. Viscosités apparentes des différentes formulations, mesurées à 30 °C, en fonction du taux de cisaillement (entre 
1-100 s-1). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

Pour mémoire, la farine de lupin a été utilisée ici en tant qu’aide pour améliorer l’aspect visuel 

des formulations suite au post-traitement. Il apparaît, cependant, que la formulation V-F a le plus 

souvent un comportement intermédiaire entre les formulations V-P/V-S et les autres formulations 

(Figure 3.24). La viscosité apparente de la formulation V-F est différente de celle de la formulation  

V-P et des autres formulations, à l’exception de V-S. Malgré une concentration faible (1 %), ceci 

pourrait être dû à l’augmentation de volume de l’amidon après hydratation au contact de la viande. 

3.3.1.2.2. Paramètres extraits des mesures oscillatoires 

Le Tableau 3.10 rassemble les principaux paramètres rhéologiques obtenus par suite des 

mesures oscillatoires réalisées (cf. Tableau 3.8, section 3.2.3.2). Ces paramètres nous renseignent sur 

le comportement des matrices lors de l’I3D.  
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Tableau 3.10. Moyennes des principaux paramètres extraits des courbes de rhéologie suite aux mesures oscillatoires. Les 
valeurs correspondent aux moyennes (± SEM, calculées à partir de 3 répétitions). Pour plus de lisibilité, les 
résultats des analyses statistiques ne sont pas indiqués dans ce tableau, mais sur les histogrammes 
présentés tout au long de cette section. 

Echantillons G' max 
(Pa) 

Fin LVR 
(%) 

Seuil 
écoulement 

(Pa) 

G'=G'' 
(%) 

tan (δ) 

Pente 
G' 

après 
LVR 

G’’ au 
repos (Pa) 

Amplitude 
G’ (Pa) 

V-P 
15780± 

411 
2,38± 
0,05 

350,87± 
5,41 

610,07± 
4,97 

0,308± 
0,002 

-0,627± 
0,019 

4223± 
83 

9093± 
799 

V-S 
11727± 

107 
4,04± 
0,19 

443,13± 
18,22 

608,70± 
10,39 

0,299± 
0,002 

-0,638± 
0,015 

3147± 
28 

6227± 
549 

V-F 
12877± 

346 
1,92± 
0,09 

230,43± 
6,48 

481,27± 
4,61 

0,317± 
0,009 

-0,637± 
0,009 

3660± 
79 

7997± 
712 

V-G 6 % 
6830± 

245 
1,71± 
0,16 

110,09± 
11,66 

197,20± 
9,88 

0,331± 
0,003 

-0,610± 
0,036 

1987± 
67 

2673± 
228 

V-G 18 % 
4671± 

113 
8,07± 
0,74 

345,13± 
37,93 

269,67± 
9,22 

0,217± 
0,003 

-0,746± 
0,010 

835± 
21 

1497± 
132 

V-M fr t0 6 % 
8167± 

211 
2,11± 
0,04 

160,97± 
5,12 

332,73± 
8,43 

0,312± 
0,005 

-0,643± 
0,000 

2383± 
41 

5500± 
487 

V-M fr t30 6 % 
8498± 

59 
1,80± 
0,05 

143,17± 
4,23 

351,63± 
7,49 

0,280± 
0,005 

-0,655± 
0,009 

2487± 
12 

4943± 
441 

V-M fr t0 18 % 
2997± 

9 
1,40± 
0,05 

65,76± 
25,71 

203,73± 
1,60 

0,308± 
0,008 

-0,650± 
0,014 

872± 
10 

1843± 
162 

V-M fr t30 18 % 
2603± 

128 
1,34± 
0,09 

32,54± 
2,66 

177,73± 
2,17 

0,319± 
0,008 

-0,688± 
0,001 

767± 
29 

1640± 
144 

V-M ch 6 % 
11141± 

1462 
1,31± 
0,23 

123,88± 
8,12 

239,08± 
35,18 

0,291± 
0,004 

-0,629± 
0,020 

2330± 
31 

4910± 
435 

V-M ch 18 % 
1566± 

20 
0,91± 
0,02 

13,52± 
0,30 

143,53± 
3,54 

0,349± 
0,006 

-0,622± 
0,009 

522± 
12 

918± 
82 

 
Ces paramètres sont détaillés sur les Figure 3.25 à Figure 3.36, après classement par ordre 

croissant selon les différentes formulations. Les résultats des analyses statistiques sont indiqués sous 

forme de lettres sur les graphiques. Un test de Grubbs, effectué préalablement, n’a révélé aucune 

valeur aberrante pour l’ensemble des paramètres étudiés. Quelle que soit la formulation étudiée, les 

valeurs du module de perte G’’ sont toujours inférieures à celles du module de conservation G’  

(Figure 3.26), ce qui signifie que les formulations ont un comportement se rapprochant d’un solide 

viscoélastique (Reeve & Amigoni, 2008). 

3.3.1.2.2.1. Evaluation de la stabilité structurelle des matrices 

La valeur maximale du module de conservation (G'max) renseigne sur l'énergie de déformation 

contenue dans le système et caractérise la partie élastique de l'échantillon (propriété de déformation 
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réversible). Selon Xu et al. (2023), la stabilité structurelle, associée à l’auto-portance (absence 

d’effondrement) du matériau, est donnée par l’amplitude des valeurs des modules G’ et G’’. Plus le 

module G’ augmente avec la fréquence d’oscillation, plus la capacité de la matrice à supporter son 

propre poids s’améliore (Yang et al., 2022). C’est d’ailleurs la définition de l’imprimabilité donnée par 

Godoi et al. (2016). La Figure 3.25 montre clairement que, dans le cas du module G’, cette  

auto-portance est plus faible lors de l’ajout de mucilages ou de gélatine à hauteur de 18 %. La  

Figure 3.26 illustre également ce phénomène pour le module de perte G’’. En comparaison, une 

concentration en mucilage de 6 % semble plus adaptée pour maintenir la stabilité structurelle après 

I3D. A noter que le fait que les valeurs des modules G’ et G’’ soient plus faibles après ajout d’un 

ingrédient dans la viande ne signifie pas que l’aliment ne peut pas être imprimé, mais seulement que 

sa stabilité structurelle sera moindre que celle de la viande. Une amélioration des propriétés 

fonctionnelles nécessitera obligatoirement de trouver des compromis entre formulation et 

comportement rhéologique. 

 

 

Figure 3.25. Classement des formulations selon leur valeur de G’max lors d’un balayage en déformation (0-1000 s-1). Des 
lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les formulations (analyse de variance, 
test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 
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Figure 3.26. Evolution des modules de conservation (G’) et de perte (G’’) des formulations de viande pure (V-P) et de viande 
avec mucilage extrait à chaud (6 % et 18 %) mesurés lors d’un balayage en déformation (0-1000 %). Les barres 
d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

Selon Thakur, Yadav & Goyal (2023), si le module G’ augmente en fonction de la fréquence, cela 

conduit à une meilleure structure lors de l’I3D, car une certaine rigidité de la matrice peut être 

conservée. L’ensemble des formulations présentées sur la Figure 3.27 correspondent à cette situation. 

Cette figure nous renseigne également sur la faible dépendance des modules G’ et G’’ vis-à-vis de la 

fréquence, avec un ratio G’’/G’ qui évolue peu. L’absence de croisement entre les courbes des deux 

modules suggère une stabilité de la microstructure interne des matrices (Kaur et al., 2018). Ceci peut 

révéler la présence de liaisons intermoléculaires fortes de type covalentes au sein de la matrice (Liu, 

Li, Du, Zhang, Yang & Zhang, 2019). D’après la Figure 3.28, la formulation viande pure (V-P) présente 

l’augmentation la plus importante du module G’, suivie des formulations avec ajout de farine (V-F) et 

de sel (V-S). Les formulations avec les plus fortes concentrations en gélatine ou en mucilage semblent 

offrir les performances les plus médiocres quant à l’I3D. Dans le cas des mucilages, ceci peut être dû à 

un apport en eau trop important qui fragiliserait la structure de la matrice. C’est d’ailleurs ce qu’il est 

possible de remarquer sur la Figure 3.24, en termes de viscosité apparente pour une concentration en 
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mucilage extrait à froid de 18 %. Les viscosités mesurées sont très faibles par rapport aux autres 

formulations. Dans le cas de la gélatine, l’apport en eau peut également être une explication, mais il 

est également apparu, au cours des expérimentations, que la répartition de la gélatine dans la viande 

était hétérogène. En effet, la présence d’amas de gel, parfois visibles à l’œil nu, peut alors rompre la 

continuité de la structure. Il est possible également de soupçonner un effet de la température, bien 

que la préparation des formulations ait été réalisée sans dépasser 30 °C. En effet, le point de fusion de 

la gélatine est autour de 35 °C (Toniciolli Rigueto et al., 2022) et, des modifications de la structure 

secondaire des protéines de la viande sont possibles dès 30 °C (Tornberg, 2005). Nous reviendrons sur 

ce point un peu plus tard, notamment afin de comprendre l’effet de la température sur les modules 

G’ et G’’. 

 

Figure 3.27. Evolution des modules de conservation (G’) et de perte (G’’) des formulations de viande pure (V-P) et de viande 
avec mucilage extrait à chaud (6 et 18 %) lors d’un balayage en fréquence (0,628 – 62,8 rad.s-1) dans la Région 
Viscoélastique Linéaire (LVR). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 
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Figure 3.28. Classement des formulations selon l’amplitude du module de conservation (G’) lors d’un balayage en fréquence 
(0,628 – 62,8 rad.s-1). Des lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les 
formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur correspondent aux 
SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

3.3.1.2.2.2. Evaluation de la résistance à la déstructuration 

 
La longueur de la Région (ou domaine) Viscoélastique Linéaire (LVR) permet d’évaluer la 

résistance d’un matériau à la déstructuration (Figure 3.6 et Figure 3.7). Plus la LVR est longue et plus 

la contrainte devra être élevée pour affecter la microstructure du matériau, en perturbant les 

interactions responsables de sa solidité. La fin de la LVR correspond à la limite d’élasticité (Liu, Chen, 

Zheng, Xie & Chen, 2020). 

La Figure 3.29 montre que la longueur de la LVR varie assez peu entre les différentes 

formulations, à l’exception de la formulation contenant de la viande et 18 % de mucilage extrait à 

chaud (valeur plus faible), ou celles avec ajout de sel (V-S) et, surtout, en présence de 18 % de gélatine 

(V-G 18 %) où les valeurs sont beaucoup plus élevées. Les mucilages ayant des teneurs en eau très 

élevées, il est normal qu’un apport conséquent exerce une influence négative sur la résistance à la 

déstructuration des échantillons.  

L’ajout de sel dans des produits d’origine musculaire permet de stabiliser la formulation et de 
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favoriser l’imprimabilité. Ce phénomène a notamment été observé dans du surimi contenant une 

concentration en NaCl identique (1,5 %) (Wang et al., 2018). L’ajout de sel dans de la viande va 

favoriser la solubilisation des protéines myofibrillaires et permettre la formation de liaisons à faible 

énergie. Même si la valeur de G’max de la viande pure reste plus élevée (pas de solubilisation et, donc 

une structure non affectée) (Tableau 3.10), celle correspondant à la viande salée est supérieure à 

celles des formulations contenant de la gélatine ou du mucilage. Les résultats de viscosité apparente 

présentés supra (Figure 3.24) viennent confirmer la meilleure imprimabilité de la viande salée par 

rapport à celle de la viande pure (diminution de la viscosité) qui, comme nous l’avons évoqué 

précédemment, s’imprime difficilement. 

 L’ajout de 18 % de gélatine (Figure 3.29) à la viande permet d’augmenter sa résistance à la 

déstructuration de manière très significative. A la température expérimentale (30 °C), la gélatine 

utilisée est dans un état intermédiaire entre un gel et un liquide. Le mélange à la viande est donc 

délicat et il est probable qu’une partie de la gélatine se soit répartie entre les myofibrilles et qu’une 

autre partie soit restée sous la forme d’amas de gel (ce qui a été observé visuellement). La gélatine 

utilisée ayant un indice Bloom égal à 300, ce qui signifie qu’elle contient des chaînes protéiques de 

grande longueur (cf. Chapitre 2). La viande ayant été broyée sous azote liquide, la longueur des chaînes 

myofibrillaires a dû être impactée et réduite. La répartition des chaînes de polymères issus de la 

gélatine peut alors expliquer l’augmentation de la résistance à la déstructuration. Dans le Chapitre 2, 

les balayages en déformation réalisés sur des gels de gélatine d’indices Bloom 125 et 200 (cette  

fois-ci à 20 °C, sur une géométrie identique) ont permis d’obtenir des valeurs de LVR 10 fois supérieur 

à celles de la viande (après homogénéisation des unités de mesure), montrant ainsi une élasticité 

importante de ces polymères. La contribution de l'actine et de la myosine à la structuration de la 

matrice viande a été profondément affectée lors du broyage. Mais, selon (Park, Lee, Kim & Park, 2023), 

la gélatine (et sa réticulation) agit comme un agent plastifiant et favorise la formation de structures 

stables, en contribuant à la formation d'une microstructure interne continue grâce à leurs interactions 

avec l'eau, les protéines et les lipides. 
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Figure 3.29. Classement des formulations selon la longueur de leur Région Viscoélastique Linéaire (LVR) lors d’un balayage 
en déformation (0-1000 s-1). Des lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les 
formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur correspondent aux 
SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

3.3.1.2.2.3. Evaluation de la vitesse de déstructuration 

Le seuil d’écoulement correspond au point où les modules de conservation et de perte sont 

égaux (G’ = G’’). Il permet de déterminer la contrainte minimale de cisaillement à appliquer pour que 

le matériau commence à s’écouler (Zheng et al., 2021). La Figure 3.30 montre que les formulations à 

base de mucilage, riches en eau, se déstructurent à des contraintes de cisaillement faibles par rapport 

aux formulations V-S, V-P, V-G 18 % et V-F. Ces résultats sont à mettre en parallèle de ceux obtenus 

supra et relatifs à la résistance à la déstructuration. Malgré une résistance à la déstructuration plus 

importante mesurée en fonction de la vitesse de cisaillement, la formulation V-G 18 % se déstructure 

pour des contraintes plus faibles que la viande salée (V-S). La contrainte appliquée force les éléments 

structurels des matrices à changer de position de façon irréversible. Ceci a pour conséquence un 

effondrement du réseau qui correspond à la transition solide-liquide. Compte-tenu des résultats 

obtenus précédemment, il est possible que le réseau de gélatine soit donc réparti de manière 

hétérogène, accélérant ainsi le phénomène de transition. 
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Figure 3.30. Classement des formulations selon leur seuil d’écoulement (contrainte minimale) en fonction de la contrainte 
de cisaillement (τ). Des lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les 
formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur correspondent aux 
SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

3.3.1.2.2.4. Evaluation de la difficulté d’extrusion 

La difficulté à extruder une matrice est un paramètre important en vue d’évaluer son 

imprimabilité. Le croisement des courbes G’ et G’’ (G’ = G’’) en fonction de la déformation de 

cisaillement (%) permet de classer les différentes formulations en fonction de ce paramètre. Les 

formulations contenant le plus d’eau, ou celles ayant une concentration en gélatine suffisamment 

faible, offrent une capacité d’extrusion supérieure, notamment du fait d’une viscosité plus faible 

(Figure 3.24). Intuitivement, les formulations les plus structurées (V-P, V-S, V-F) sont les plus difficiles 

à extruder. Ceci a d’ailleurs pu être vérifié expérimentalement avec des différences significatives au 

niveau du croisement G’ = G’’ (Figure 3.31), mais également lors de l’impression de viande pure. Même 

si celle-ci s’extrude, le filament obtenu est discontinu. Pour finir, le respect de la géométrie 3D est 

médiocre (Figure 3.32), confirmant ainsi le fait que la capacité d’impression de la viande est mauvaise 

(Dong et al., 2023). 
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Figure 3.31. Classement des formulations selon leur difficulté à être extrudées (G’ = G’’ en fonction de la déformation de 
cisaillement ɣ %). Des lettres identiques signifient une absence de différence significative entre les formulations 
(Analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, calculées 
à partir de 3 répétitions. 

 

 

Figure 3.32. Formulations de viande de bœuf imprimées en 3D avec l’imprimante Ghost modifiée (Chapitre 2). A – Viande 
pure, vue de dessus ; B – Viande pure, vue de face ; C – Viande + 6 % de mucilage extrait à chaud + 9 % de 
gélatine (tous les échantillons contiennent 1 % de farine de lupin). 

 

3.3.1.2.2.5. Evaluation de la force du réseau – élasticité 

L’analyse des valeurs moyennes du facteur d’amortissement (tan δ) indique un comportement 

global des formulations éloigné d’un liquide et proche d’un solide (tan δ < 1), avec relativement peu 

de différences entre les formulations (Figure 3.33). D’après les travaux de (Yang et al., 2022) sur de la 

viande poulet, des valeurs de tan δ < 1 sont le signe d’une structuration de la matrice en réseau de gel, 

ce qui permet d’augmenter la résistance et l’élasticité. Ceci est confirmé par Thakur et al. (2023) qui 

ont montré que l’ajout d’un ingrédient végétal (en l’occurrence, de la gomme de konjac) dans une 
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préparation permettait de diminuer le facteur d’amortissement, améliorant ainsi la flexibilité et 

l’élasticité de la matrice et, de ce fait, sa structuration 3D. Il est cependant suggéré que, dans le cas de 

formulations contenant des protéines et des polysaccharides, la valeur du facteur d’amortissement 

doit être supérieure à 0,16, pour qu’il soit possible d’extruder la matrice (Joshi et al., 2023). A noter 

que les protéines utilisées cette étude de étaient d’origine végétale, la valeur annoncée de tan δ = 0,16 

pourrait donc être différente pour des protéines d’origine animale. 

Afin de concevoir des aliments à base de viande qui soient adaptés à des personnes souffrant de 

dysphagie, Dick et al. (2020) ont utilisé des hydrocolloïdes. Contrairement aux travaux de Azam et al. 

(2018), ceux-ci étaient destinés à réduire la fermeté et la cohésion des échantillons à base de viande 

pour en faciliter la mastication. L’ajout de ces hydrocolloïdes a influencé le comportement rhéologique 

des aliments, en faisant que les propriétés tendent vers plus d’élasticité (diminution de la tan δ). Ce 

changement de comportement a été expliqué par l’apparition de cavités de taille hétérogène, 

suggérant un pouvoir de rétention en eau supérieur. 

L’ensemble des formulations étudiées dans ce chapitre présente un comportement équivalent. 

Une valeur plus faible du facteur d’amortissement est néanmoins relevée pour la formulation V-G 18 

%, ce qui tend à rapprocher son comportement de celui d’un solide (Figure 3.34), avec une limitation 

des mouvements entre les molécules et de la chaleur émise par friction (Nijdam et al., 2021). Ceci est 

en accord avec les résultats de résistance à la déstructuration et confirmerait l’hypothèse de la 

formation d’un réseau de gel entre les protéines myofibrillaires énoncée supra. Nous observons aussi 

une baisse de la valeur de tan δ (Figure 3.34), en présence de 18 % de gélatine aux basses fréquences 

(jusqu’à 2,92 rad.s-1), ce qui peut potentiellement signifier une perte de cohésion du réseau 

viande/gélatine. L’augmentation du facteur d’amortissement après cette valeur indique une 

régénération rapide des interactions après la perturbation oscillatoire, avec une augmentation du 

caractère élastique du produit. 
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Figure 3.33. Classement des formulations selon la valeur du facteur d’amortissement calculé et, représentant la force du 
réseau interne et son élasticité : tan (δ) = f (ω rad.s-1). Des lettres identiques signifient une absence de différence 
significative entre les formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur 
correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

 

Figure 3.34. Représentation graphique du facteur d’amortissement (tan δ) moyen calculé à partir d’un balayage en 
fréquence (0,628 – 62,8 rad.s-1) dans la Région Viscoélastique Linéaire (LVR). Les barres d’erreur correspondent 
aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 



Chapitre 3 : Aliment fonctionnel 

299  

3.3.1.2.2.6. Evaluation de la cohésion des matrices 

La pente du module de conservation G’, après le seuil d’écoulement, permet d’évaluer la 

cohésion d’un matériau au travers de sa vitesse de déstructuration (Figure 3.6). Un matériau cohésif 

se déstructurant lentement, la pente sera plus faible. La Figure 3.35 nous permet de constater que la 

cohésion des différentes formulations est relativement homogène. L’ajout de gélatine permet 

néanmoins d’améliorer cette cohésion, probablement en raison de la formation d’un réseau de gel 

entre les protéines myofibrillaires. Les résultats concernant les formulations contenant du mucilage 

extrait à froid (V-M fr t30 18 % et, dans une moindre mesure, V-M fr t30 6 %) sont plus surprenants. 

En effet, malgré une viscosité moindre et une vitesse de déstructuration nettement plus élevée que la 

formulation V-G 18% (Figure 3.35), leur cohésion ne semble pas significativement différente. Le réseau 

polysaccharidique du mucilage pourrait expliquer ce phénomène, en agissant de la même façon que 

la gélatine. D’ailleurs, Kaewmanee et al. (2014) ont mis en évidence que le mucilage permettait de 

créer un réseau de biopolymères empêchant la coalescence des bulles d'air et, contribuant par la 

même à l’homogénéité structurale à la matrice. La teneur en eau du mucilage extrait à froid, 3 fois 

plus élevée que celle du mucilage extrait à chaud, pourrait favoriser la répartition du mucilage dans la 

préparation de viande, et ainsi, contribuer à obtenir une structure plus homogène. 
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Figure 3.35. Classement des formulations selon la cohésion de la matrice (calcul de la pente de la courbe du module de 
conservation – G’ après le seuil d’écoulement). Des lettres identiques signifient une absence de différence 
significative entre les formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres d’erreur 
correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

3.3.1.2.2.7. Evaluation de la limitation de l’écoulement avant impression 

Lors de l’extrusion d’un matériau en I3D, celui-ci ne doit pas s’écouler sous l’effet de la gravité. 

Ceci est particulièrement important lors des phases de changement de direction de la tête 

d’impression si l’on veut obtenir un objet conforme à la modélisation 3D. Le système de dosage de 

précision Precifluid®, intégré à l’imprimante 3D Ghost modifiée (Chapitre 1), permet de gérer ce 

problème par une maîtrise du pilotage de la rétractation du matériau et du fait de sa non-sensibilité 

aux variations de viscosité. Cependant, dans le cas d’une transposition des formulations vers des 

imprimantes 3D commerciales, comme cela est prévu dans le cadre de l’ANS SAMASTIC (Annexe V 2), 

pour lesquelles le dimensionnement des buses est différent, le réglage des paramètres de rétractation 

est difficile, voire impossible. Le matériau utilisé ne doit donc pas s’écouler en dehors des phases de 

poussée du piston. Le module de perte (G’’) est un paramètre qui permet d’évaluer cet écoulement 

pendant les phases de repos (absence de contrainte). Plus les valeurs du module G’’ seront élevées, 

plus l’écoulement sera limité (Masbernat, 2021). La Figure 3.36 montre que les formulations testées 

conduisent à des comportements en termes d’écoulement au repos qui sont hétérogènes. Les 

formulations possédant les viscosités apparentes les plus élevées (Figure 3.24) sont les moins sujettes 
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à l’écoulement. Malgré des différences significatives entre les formulations (Figure 3.36), des essais 

d’I3D ont permis de vérifier le comportement lors de l’extrusion des formulations à base de mucilage 

et de gélatine en utilisant le système Precifluid®. Des essais de comportement sur une machine 

commerciale sont prévus à court terme. 

 

Figure 3.36. Classement des formulations selon la limitation de l’écoulement avant impression (valeur du module de perte 
– G’’ au repos au cours d’un balayage en déformation). Des lettres identiques signifient une absence de 
différence significative entre les formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres 
d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

3.3.1.2.2.8. Comportement d’amincissement par cisaillement 

Le comportement d’amincissement par cisaillement est considéré comme un paramètre 

essentiel pour la réussite du processus d’I3D alimentaire (Jiang et al., 2019 ; Wen, Kim & Park, 2022 ; 

Dong et al., 2023 ; Thakur et al., 2023 ; Xu et al., 2023). La viscosité complexe, η* (Pa.s), permet de 

discriminer des formulations en fonction de leur capacité d’amincissement. Pour rappel, η* 

correspond à la viscosité mesurée en régime sinusoïdal aux faibles déformations, pour lesquelles le 

produit n’est pas déstructuré. 

La Figure 3.37 montre que, pour toutes les formulations, η* diminue lorsque la fréquence (ω) 

augmente. Cela indique que le comportement d'amincissement par cisaillement (ou de pseudo-

plasticité) est associé à l'écoulement pendant l'extrusion (le mouvement du fluide est initialement 

difficile à des vitesses de déformation lentes, mais s'écoulera plus librement à des vitesses élevées) et 
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à l'absence de déformation de la forme après l'impression. Toutes les matrices alimentaires présentant 

ces caractéristiques peuvent être extrudées, car la constitution d’un filament est possible (Park et al., 

2023). Toutes les formulations contenant des quantités importantes de mucilage ou de gélatine (18 

%) présentent des viscosités plus faibles à basse fréquence, signe que l’écoulement est favorisé dès le 

début de l’extrusion. 

Ces résultats sont conformes à ceux obtenus par Dong et al. (2023) sur des produits à base de 

viande. Selon Xu et al. (2023), un comportement d’amincissement par cisaillement renseigne 

également sur la structure moléculaire de la matrice. Ce comportement traduirait un 

repositionnement des chaînes de polymère en vue d’un réalignement. En utilisant le simulateur 

présenté en section 3.2.1, nous avons tenté de vérifier ce point à partir d’un marquage 

immunologique29 des matrices avant et après extrusion. Mais, comme l’intégrité des fibres 

musculaires avait été fortement impactée par le broyage, il a été impossible d’identifier des structures 

pouvant constituer des marqueurs de position ; seuls des fragments de fibres musculaires ont pu être 

repérés. La Figure 3.38 illustre le phénomène d’amincissement décrit supra en sortie de buse. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

                                                      
29 Utilisation d’un anticorps polyclonal anti-laminine (protéine du tissu conjonctif). 
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Figure 3.37. Visualisation du comportement d’amincissement par cisaillement des différentes formulations par 
représentation de leur viscosité complexe en fonction de la fréquence d’oscillation. Les barres d’erreur 
correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

 

Figure 3.38. Illustration du phénomène d’amincissement par cisaillement. Capture vidéo de l’écoulement d’une matrice 
constituée de viande pure à la suite d’une extrusion au travers d’une buse de 0,97 mm de diamètre, à une 
vitesse de 2,08 mm.min-1. La vidéo a été réalisée avec une caméra Canon EOS 70D (objectif 18/300 réglé à 300 
mm), à une fréquence de 25 images par seconde (full HD). L’image présentée a été extraite du film avec le 
lecteur multimédia VLC 3.0.18 Vetinari. 
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3.3.1.2.2.9. Effet de la température sur les modules de conservation de perte (G’ 

et G’’) 

Le prototype d’imprimante 3D développé dans le Chapitre 1 permet d’extruder des matrices 

alimentaires dans une gamme de températures allant de la température ambiante à 60 °C. D’un point 

de vue pratique, les extrusions ont souvent lieu entre 20 et 30 °C, mais dans certains cas, en fonction 

des formulations utilisées (présence de biopolymères…), il peut être nécessaire de chauffer davantage. 

C’est pourquoi un balayage en température a été réalisé, entre 20 et 50 °C, afin d’investiguer l’impact 

de la température sur les évolutions de comportement rhéologique des différentes formulations. Les 

Figure 3.39a à Figure 3.39e représentent l’évolution des modules de conservation et de perte de ces 

différentes formulations en fonction de la température, pour une déformation fixe située dans la LVR 

(valeurs indiquées dans le Tableau 3.10) et pour une fréquence angulaire (ω) constante de 6,28 rad.s-

1. Pour toutes les formulations, G’ > G’’, ce qui est synonyme d’un comportement de type solide-

élastique sur toute la gamme de température analysée. Dans cette gamme de température, les 

différentes formulations restent donc compatibles avec le procédé d’I3D (Kim et al., 2019 ; Park et al., 

2023). 

Dans tous les cas étudiés, le module G’ augmente en fonction de la température, ce qui signifie 

que la température peut permettre d’augmenter la résistance et la stabilité structurelle des 

formulations (Kim et al., 2019). Concrètement, cela peut permettre d’améliorer la conservation de la 

géométrie 3D après impression, mais cela peut aussi rendre l’extrusion plus difficile avec des risques 

d’obstruction de la buse. 

Quelle que soit la température, une augmentation des modules G’ et G’’ est observée en 

présence de farine de lupin (V-F), ce qui dénote un renforcement de la structure et du caractère 

visqueux. Bien que restant modérées au vu de la concentration très faible en farine (1 %), ces 

augmentations sont probablement dues à la gélatinisation de l'amidon, qui a permis la réorganisation 

de ces molécules, conduisant à une structure plus ferme (Duarte et al., 2022). 

La viande additionnée de 6 et 18 % de gélatine sont les seules conditions où l’augmentation de 

G’ ralentie, voire s’arrête ; un plateau est atteint à partir de 47 °C dans le cas d’une concentration en 

gélatine de 18 %. Cependant, aucune décroissance du module G’ n’est observée dans la gamme de 

température étudiée, ce qui aurait été synonyme d’un potentiel défaut d’adhésion entre les couches 

(Somjid, Panpipat, Cheong & Chaijan, 2022). 

Le comportement de la viande pure (V-P) est relativement constant jusqu’à 38 °C, puis une 
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augmentation rapide du module G’ a lieu (Figure 3.39a-e). Le module G’’, traduisant le comportement 

visqueux, augmente également, mais avec un décalage d’environ 5 °C. Ces résultats sont en 

contradiction avec ceux de Park et al. (2023), qui ont mis en évidence une diminution du module G’ 

dès 30 °C. Toutefois, cette différence de comportement peut être expliquée par le fait que la 

préparation utilisée dans l’étude de Park et al. (2023) n’était pas de la viande pure, mais correspondait 

à un mélange tamisé à 720 µm de viande de bœuf parée et délipidée, de NaCl (1,5 %) et d’eau  

(13,5 %). Ces auteurs ont attribué la baisse du module G’ à la réticulation des molécules de myosine. 

 

Les modifications du comportement rhéologique des formulations sont principalement dues aux 

protéines présentes dans la viande. Trois catégories de protéines sont présentes, chacune avec des 

comportements différents vis-à-vis de la température : 

Les protéines sarcoplasmiques (30-34 % des protéines totales) sont solubles dans l’eau. Des 

observations au niveau cellulaire ont montré qu’elles commençaient à se dénaturer dès 40 °C (Yu, 

Morton, Clerens & Dyer, 2017). Leur agrégation se produit entre 40 et 60 °C, avec une tendance à la 

formation d’un gel qui structure et lie les éléments de la viande entre eux ; 

Les protéines myofibrillaires (50-55 % des protéines totales), dont la principale représentante 

est la myosine. Elle possède une température de dénaturation comprise entre 54 et 58 °C (Tornberg, 

2005 ; Yu et al., 2017). Cependant, des modifications de la structure secondaire, correspondant à une 

diminution de la quantité d’hélices-α, apparaissent dès 30 °C (Tornberg, 2005 ; Astruc et al., 2012), 

voire à partir de 25 °C sur des fibres isolées (Purslow, Oiseth, Hughes & Warner, 2016). Des 

modifications de l’environnement hydrophobe pouvant affecter les liaisons avec l’eau, conséquence 

du dépliement de la protéine, ont aussi été mises en évidence à partir de 40 °C (Dominguez-Hernandez, 

Salaseviciene & Ertbjerg, 2018). 

Les protéines du tissu conjonctif (10-15 % des protéines totales). Le collagène, qui représente 90 

% des protéines du tissu conjonctif, est la seule à se solubiliser au chauffage à des températures de 

l’ordre de 65-67 °C (Tornberg, 2005). A noter que le parage préalable des morceaux de viande, avant 

le broyage, avait pour objectif de retirer le maximum de tissu conjonctif, le tissu conjonctif 

intramusculaire étant toujours présent. 

 

Sur les Figure 3.39a à Figure 3.39e, l’augmentation du module G’ pour la formulation V-P a bien 

lieu vers 40 °C et peut donc provenir de la dénaturation des protéines sarcoplasmiques et 

partiellement de celle des protéines myofibrillaires (myosine), sans qu’il ne soit possible de dire dans 
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quelle proportion. La présence de mucilage extrait à chaud (V-M ch 6 %) ne semble pas modifier ce 

comportement. Par contre, une concentration de 18 % freine nettement la vitesse d’augmentation du 

module G’, ainsi que sa valeur maximale, traduisant ainsi une baisse de la résistance de la formulation. 

Un comportement similaire a été obtenu avec le mucilage extrait à froid (V-M fr t0-30 18 %), mais avec 

des valeurs du module G’ plus basses. Les formulations V-M fr t0-30 6 % ont un comportement 

intermédiaire. La sonication, destinée à améliorer l’extraction du mucilage des graines de lin, ne 

semble pas avoir d’effet. Pour toutes les conditions testées, seules les formulations V-S et V-G 18 % 

ont un module G’ qui finit par être supérieur à celui de la viande pure ; V-G 6 % présentant un 

comportement intermédiaire (Figure 3.39ae). A noter que pour la formulation V-S, la valeur du module 

G’ à 50 °C est identique à celle de la formulation V-P, mais l’augmentation du module G’ survient dès 

30 °C, et ce, à une vitesse plus rapide en présence de sel. 

L’ajout de gélatine dans la viande provoque une augmentation nette du module G’ à partir de 

30 °C, qui dépend de sa concentration (Figure 3.39e). A partir de cette température, la fraction de 

gélatine sous forme visqueuse augmentant, les valeurs du module G’’ augmentent et deviennent 

supérieures à celles de la formulation V-P, dès 34 °C, pour V-G 18 % et, dès 39 °C, pour V-G 6 %. La 

gélatine, sous cette forme, semble donc améliorer la résistance du mélange, au moins jusqu’à la valeur 

maximale atteinte à 47 °C pour V-G 6 % et au-delà de 50 °C pour V-G 18 %. 

Lors de l’ajout du sel sec dans la viande broyée, celui-ci passe sous forme de saumure du fait de 

l’eau présente dans la viande qui contribue à le solubiliser rapidement. Le sel provoque ensuite la 

solubilisation des protéines, notamment celle des protéines myofibrillaires (Offer & Trinick, 1983), 

puisque les protéines sarcoplasmiques sont déjà solubilisées. A partir de 1,5 % de sel (concentration 

expérimentale utilisée ici), le sel contribue à la dénaturation macromoléculaire et à la perte en eau de 

l’échantillon, ce qui peut contribuer à faire évoluer les paramètres rhéologiques. Un phénomène de 

gonflement, correspondant à une expansion du réseau de filaments provoquée par une augmentation 

de la force électrostatique répulsive et/ou une diminution de l'une ou de plusieurs forces de 

contraintes présentes au niveau des bandes M et stries Z, est observé au-delà de 0,1 M de NaCl. Le 

taux de sel utilisé lors de nos expérimentations étant de 0,26 M, ce phénomène a donc bien eu lieu. 

Les myofibrilles sont liées entre elles par des protéines de structures au niveau des stries Z et bandes 

M qui fournissent des contraintes au gonflement. Ces contraintes exercent une force radiale, 

augmentant la rigidité de la matrice (Offer & Trinick, 1983). 

Pour la formulation V-S, deux types de dénaturation ont donc lieu en parallèle : une solubilisation 

due au NaCl et une dénaturation thermique qui provoque une agrégation des protéines (Tornberg, 
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2005). Cette double dénaturation peut donc expliquer l’allure de la courbe du module de conservation 

pour la formulation V-S, notamment entre 37 et 48 °C (Figure 3.39a). L’effet température semble 

néanmoins majoritaire, puisque la viande pure a toujours des valeurs de G’ supérieures à celles de la 

viande salée lors des balayages en déformation à 30 °C (Figure 3.26). 

 

 
 



Chapitre 3 : Aliment fonctionnel 

308  

 
 

 



Chapitre 3 : Aliment fonctionnel 

309  

 

 

Figure 3.39. Mesures des modules de conservation (G’) et de perte (G’’) en fonction de la température, entre 20 °C et 50 °C, 
avec une augmentation de 2 °C/min : A – Comparaison viande pure (V-P) et viande salée (V-S) ; B – Comparaison 
viande pure (V-P) et viande + mucilage extrait à chaud 6 % et 18 % (V-M ch 6 % et V-M ch 18 %) ;  
C –  Comparaison viande pure (V-P) et viande + 6 % de mucilage extrait à froid, sans et avec 30 min de sonication  
(V-M fr t0 6 % et V-M fr t30 6 %) ; D –  Comparaison viande pure (V-P) et viande + 18 % de mucilage extrait à 
froid, sans et avec 30 min de sonication  (V-M fr t0 18 % et V-M fr t30 18 %) ; E –  Comparaison viande pure (V-
P) et viande + 6 % et 18 % de gélatine  (V-G 6 % et V-G 18 %). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, 
calculées à partir de 3 répétitions. 
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Au vu des résultats obtenus, les formulations viande pure (V-S), viande salée (V-S) et avec 

mucilage extrait à chaud (V-M ch 6 et 18 %) ont été retenues pour l’étude en condition d’extrusion 

correspondant aux caractéristiques de l’imprimante 3D développée dans le Chapitre 1. La viande pure 

constitue notre témoin et, la viande salée a présenté un comportement intéressant. L’apport en sel 

(en particulier en sodium) doit être réduit pour limiter les risques de développer des maladies cardio-

vasculaires, mais en quantité modérée, ses propriétés technologiques (et organoleptiques) pourraient 

être mises à profit. Une concentration en mucilage de 6 % démontre, pour tous les paramètres 

rhéologiques étudiés, des performances intermédiaires, éloignées des extrêmes. Ceci peut constituer 

un avantage dans le cas de formulations plus complexes. Un ajout de 18 % de mucilage constitue ici 

une condition « extrême », dont les données pourront être utiles pour le développement de modèles 

prédictifs. De plus, les propriétés du mucilage extrait à chaud semblent plus intéressantes que celles 

correspondant aux versions extraites à froid. Enfin, le traitement par ultra-sons, qui semble efficace à 

partir d’une durée de 30 min, complexifie la chaîne de traitement, sans apporter de réelle plus-value. 

Les formulations contenant de la gélatine n’ont pas été retenues. Elles présentaient des 

difficultés d’extrusion dues à une mauvaise homogénéisation de la gélatine, pour une température de 

30 °C. Leur utilisation aurait aussi nécessité l’utilisation d’un capteur de force de capacité supérieure 

à celui utilisé lors de l’ensemble des autres mesures (1 kN vs. 100 N). Par souci d’homogénéité, nous 

avons décidé de n’utiliser que le capteur de 100 N, ce qui nous a contraint à abandonner les 

formulations contenant de la gélatine.  

 

3.3.2. Effets de l’extrusion sur les formulations à base de viande 
sélectionnées 

 

Le cisaillement par extrusion induit des modifications de la structure des lipides et des glucides, 

de la structure secondaire des protéines et de l’état de liaison de l'eau, ainsi qu’une réduction de la 

viscosité. Ces phénomènes sont notamment observés pour les polysaccharides non amylacés, comme 

les mucilages (Avazkhanloo, Shahir, Khalaji & Jafari Anarkooli, 2020). 

Le mode opératoire a dû être adapté, pour l’étape d’extrusion assimilée à un traitement par 

cisaillement (Avazkhanloo et al., 2020), avec le simulateur présenté en section 3.2.1. En effet, une 

température de 30 °C ne permettait pas l’extrusion de la formulation « viande pure » (V-P). 

Conformément à ce qui a été énoncé en section 3.3.1.2.2.1, il semblerait qu’une dénaturation, 

associée à un phénomène d’agrégation, ait eu lieu dès 30 °C, ce qui a entraîné l’obstruction de la buse. 
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Dans un souci d’homogénéité, les extrusions de toutes les formulations ont dû être réalisées à une 

température inférieure - 24 °C, soit la température maximale permettant une extrusion de la viande 

pure. Afin de pouvoir comparer les résultats obtenus à ceux présentés dans les sections 3.3.1.2.1 et 

3.3.1.2.2, les mesures au rhéomètre ont été, à nouveau, réalisées à une température de 30 °C. Les 

résultats des analyses statistiques sont indiqués sous forme de lettres sur les graphiques ; un test de 

Grubbs, effectué en amont, n’a révélé aucune valeur aberrante pour l’ensemble des paramètres 

étudiés. 

3.3.2.1. La viscosité apparente 

Les Figure 3.40a à Figure 3.40d révèlent des comportements très différents pour les quatre 

formulations extrudées où le matériau a été soumis à un cisaillement jusqu’à sa déstructuration. Pour 

la viande pure (V-P), nous constatons un effet de l’extrusion, avec une baisse significative de la 

viscosité à 1,61 et 2,08 mm.min-1 (Figure 3.40a). Ceci semble confirmer l’hypothèse formulée en 

section 3.3.1.2.1, à savoir qu’un taux de cisaillement élevé permettrait de rompre les agrégats 

particulaires présents dans la viande. Le cisaillement semble donc accentuer la déstructuration de la 

matrice et peut potentiellement nuire au succès d’une impression 3D.  Dans le cas de la viande salée 

(V-S), l’extrusion n’a pas d’effet significatif sur la viscosité maximale de la préparation, quelle que soit 

la vitesse. Il est même possible de noter une tendance à la hausse de ce paramètre sur la Figure 3.40b. 

Il apparaîtrait donc que la présence de sel limiterait la rupture des agrégats, probablement du fait de 

la présence d’interactions faibles. Ces interactions pouvant également être favorisées par une 

redistribution spatiale des agrégats ou des fragments de fibres musculaires, comme l’ont suggéré 

Wang et al. (2018) dans le cas du surimi. Ces auteurs avaient en effet évoqué la possibilité d’une 

redistribution des forces inter- et intramoléculaires, en présence de sel et sous contrainte oscillatoire, 

au niveau des chaines de méromyosine légère. Comme indiqué en section 3.3.1.2.2, nous avons tenté 

de mettre ce phénomène en évidence par une approche de marquage immunologique, mais il s’est 

avéré très difficile d’identifier des marqueurs représentatifs de l’organisation structurelle. Ce point 

reste donc à éclaircir. Si cette réorganisation spatiale a bien lieu, elle peut également favoriser la 

formation d’interactions faibles avec le sel par le rapprochement des structures. Ceci pourrait avoir un 

effet positif sur la structuration de la géométrie après impression, mais cela requiert des analyses 

complémentaires, notamment par microscopie électronique et dichroïsme circulaire. 

L’ajout de 6 % de mucilage a permis d’obtenir un comportement sensiblement équivalent à celui 

de la viande salée, mais avec, toutefois, une augmentation significative de la viscosité pour une vitesse 
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d’extrusion de 1,25 mm.min-1 (Figure 3.40c). L'augmentation de la viscosité peut être liée à l'étirement 

et à l'alignement des chaînes de polymères, qui conduisent à la formation de forces intermoléculaires 

(Etxabide, Kilmartin et al., 2022). 

Les résultats concernant le mucilage incorporé à hauteur de 18 % ne montrent pas de différence 

significative quant à l’extrusion. On notera, néanmoins, une grande hétérogénéité dans les mesures 

et une viscosité jusqu’à 4 fois inférieure à celle obtenue avec une concentration de 6 %. La teneur en 

eau affecte donc également la microstructure des formulations, et impacterait la structuration par un 

réseau de polysaccharides. Lors de l’application d’un cisaillement, le mucilage subit au moins deux 

types de modifications structurales : 1) au niveau de la structure secondaire des protéines, qui sont 

présentes à hauteur de 24 % (Tableau 3.5) (Avazkhanloo et al., 2020), et 2) une dégradation des 

polysaccharides (Wu, Li, Wang, Zhou & Mao, 2010). 

Il semble donc admis, notamment sur la base des travaux de (Wu et al., 2010), que le traitement 

par extrusion du mucilage de graines de lin dégrade, dans une certaine mesure, la microstructure 

interne, mais cela reste difficile à quantifier. Cette dégradation entraîne une réduction de la viscosité 

et une augmentation de la formation de bulles pendant l'extrusion. Elle résulterait de la dégradation 

des polysaccharides de poids moléculaire élevé en d'autres polysaccharides de poids moléculaire 

comparativement plus faible ou en monosaccharides, au cours du processus d'extrusion (Wu et al., 

2010). Ces constations ne sont pas observées dans notre cas, lorsque du mucilage est ajouté à la viande 

broyée. Malgré une diminution de la viscosité au cisaillement, les travaux de Wu et al. (2010) ont 

permis d’observer que l’augmentation de la vitesse d’extrusion entraînait une augmentation de la 

viscosité. Ce comportement peut être attribué à une force de cisaillement plus importante résultant 

de la diminution du temps de séjour dans la buse d’extrusion, ce qui a conduit à une dégradation 

suffisante du mucilage. L'eau agit alors comme un plastifiant, qui peut améliorer le mouvement 

moléculaire et réduire la torsion et la perte mécanique des chaînes de polymères. Dans notre cas, 

seule la vitesse d’extrusion la plus basse a permis un accroissement de la viscosité. Cette vitesse de 

1,25 mm.min-1 peut donc s’apparenter à une vitesse optimale, car elle permet de limiter la dégradation 

des chaînes de polysaccharides, voire de limiter l’altération de la structure secondaire des protéines 

(ce dernier point restant à vérifier). Bien que dépendante des ingrédients utilisés, la vitesse d’extrusion 

semble donc être un paramètre déterminant pour la viscosité finale de la formulation. Des 

compléments d’analyse par spectroscopie infrarouge permettraient sûrement de répondre à cette 

question. 

Contrairement à la viande pure, l’extrusion a un effet sur les autres formulations, en stabilisant, 
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voire en augmentant la viscosité apparente. Ceci constitue une alternative intéressante pour améliorer 

les propriétés de texturation, après I3D, des futurs aliments fonctionnels. 
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Figure 3.40. Effet de l’extrusion au travers d’une buse d’impression 3D à des vitesses de 1,25 ; 1,61 et 2,08 mm.min-1 sur la 
viscosité apparente, en fonction du taux de cisaillement, de formulations à base de viande : A – viande pure  
(V-P) ; B – Viande salée (V-S) ; C – viande + 6 % de mucilage extrait à chaud ; D – viande + 18 % de mucilage 
extrait à chaud. Les graphiques en histogrammes représentent, pour chaque formulation, les analyses 
statistiques réalisées sur les viscosités apparentes maximales. Des lettres identiques signifient une absence de 
différence significative entre les formulations (analyse de variance, test Post-hoc de Tukey, P > 0,05). Les barres 
d’erreur correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

3.3.2.2. La viscosité complexe 

La détermination de la viscosité complexe pour les différentes formulations confirme leur 

comportement d’amincissement par cisaillement, que ce soit avant ou après extrusion (Figure 3.41), 

confirmant que les particules sont fortement perturbées lorsqu'elles sont soumises à une contrainte 

de cisaillement (Yang et al., 2019). La viscosité complexe a été calculée à partir du modèle de Cox-

Merz (cf. 3.1.6.1) lors d’un balayage en fréquence dans la LVR, où l’échantillon n’est pas déstructuré. 

Dans ce cas de figure, les résultats sont sensiblement différents de ceux obtenus en balayage de 

déformation (viscosité apparente).  
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Figure 3.41. Effet de l’extrusion au travers d’une buse d’impression 3D, à des vitesses de 1,25 ; 1,61 et 2,08 mm.min-1, sur 
la viscosité complexe de formulations à base de viande : A – viande pure (V-P) ; B – Viande salée (V-S) ; C – 
viande + 6 % de mucilage extrait à chaud ; D – viande + 18 % de mucilage extrait à chaud. Les barres d’erreur 
correspondent aux SEM, calculées à partir de 3 répétitions. 

 

Pour la formulation avec 6 % de mucilage (Figure 3.41), l’effet de la vitesse d’extrusion est plus 

marqué. Une vitesse de 1,25 mm.min-1 donne un profil identique à celui de la condition sans extrusion. 

Il est possible d’observer une tendance à l’augmentation de la viscosité en fonction de la vitesse 

d’extrusion (Figure 3.41c). Cet effet n’est pas présent pour la formulation V-S (Figure 3.41b), où les 

trois vitesses conduisent à des résultats équivalents. Pour V-P, la viscosité diminue, mais de façon 

maximale à 1,61 mm.min-1 (Figure 3.41a). Pour V-M 18 % et, comme dans le cas de la viscosité 

apparente, une hétérogénéité est présente dans les mesures (Figure 3.41d) et, l’évolution de la 

viscosité est inversement proportionnelle à la vitesse. Une vitesse maximale de 2,08 mm.min-1 n’a 

aucun effet sur la viscosité. Comme indiqué précédemment, une vitesse faible comprise entre 1,25 et 

1,61 mm.min-1 permettrait d’améliorer l’organisation de la structure interne des matrices, 
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contrairement à une vitesse élevée qui aurait tendance à la déstructurer. 

3.3.2.3. Balayage en fréquence 

Comme indiqué précédemment, une expérience en balayage de fréquence avec une amplitude 

de signal fixée et choisie dans la LVR rend compte de la force et du nombre des interactions entre les 

différents constituants d’une matrice. Une augmentation du module de conservation G’ en fonction 

de la fréquence permet d’obtenir une meilleure structure lors de l’I3D, car une certaine rigidité de la 

matrice peut être conservée (Kaur et al., 2018 ; Thakur et al., 2023). Une augmentation des valeurs du 

module G’ des différentes formulations est constatée (Figure 3.42), aussi bien avant qu’après 

extrusion. Cependant, un cisaillement plus important, dépendant de la vitesse d’extrusion, permet 

d’améliorer les valeurs du module G’ pour les conditions V-S, V-M 6 % et 18 %. Ceci permettrait de 

compenser les valeurs de G’max plus faibles obtenues pour les autres formulations, à l’exception de 

V-P qui, pour rappel, est difficilement imprimable en l’état. 

Il est à noter aussi une évolution différente du facteur d’amortissement (tan δ) pour V-S. En effet, 

une diminution des valeurs a lieu aux basses fréquences, ce qui reflète une perte de cohésion au sein 

du réseau viande/sel. Les courbes s’inversent ensuite pour les quatre conditions, avec une 

augmentation de la fréquence (à partir de 4,28 rad.s-1) (Entouré en rouge sur la Figure 3.42a). Ceci 

signifie une régénération rapide des interactions après la perturbation oscillatoire, avec une 

augmentation du caractère élastique du produit. Ce phénomène n’est pas observé pour la viande pure 

(Figure 3.42b). 
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Figure 3.42. Effet de l’extrusion au travers d’une buse d’impression 3D, à des vitesses de 1,25 ; 1,61 et 2,08 mm.min-1, suite 
à un balayage en fréquence (0,628 – 62,8 rad.s-1) dans la Région Viscoélastique Linéaire (LVR) de formulations 
à base de viande : A – viande pure (V-P) ; B – Viande salée (V-S). Les barres d’erreur correspondent aux SEM, 
calculées à partir de 3 répétitions. 

3.4. Conclusion 

D’après les résultats présentés dans ce chapitre, il apparaît que le mucilage extrait à chaud peut 

être ajouté à une préparation de viande pour en améliorer les propriétés d’imprimabilité. Une 

concentration à 18 %, malgré une bonne capacité d’extrusion, semble dégrader la capacité de 

structuration et d’auto-portance de la matrice. Une concentration de 6 % semble constituer une 

alternative intéressante, au vu du comportement rhéologique intermédiaire de cette formulation, 

mais également en fonction de l’évolution de sa stabilité structurelle à la température. La mise au 
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point de formulations plus complexes, contenant notamment du sel peut aussi être envisagée. Malgré 

les propriétés reconnues de la gélatine pour la facilitation de la mastication et de la déglutition, son 

ajout dans les conditions de la présente étude entraîne un certain nombre de contraintes d’utilisation, 

notamment liées à la température. 

Le cisaillement provoqué par l’extrusion a pour conséquence une augmentation de la 

déstructuration de la viande pure, qui peut être limitée par l’ajout de sel. La vitesse d’extrusion est un 

paramètre important pour la viscosité des formulations extrudées. La formulation de viande et 

mucilage à 6 % est moins sensible à ce paramètre qu’une formulation en contenant 18 %. Dans ce cas, 

les résultats présentent une hétérogénéité élevée, avec des valeurs de viscosité très faibles, ce qui 

peut impacter négativement la conservation de la géométrie imprimée. Au vu des résultats obtenus, 

la vitesse d’extrusion optimale semble se situer autour de 1,25 mm.s-1.  

Pour imprimer en 3D un aliment fonctionnel à base de viande, le fait d’ajouter du mucilage (à 

hauteur de 6 %) et/ou du sel améliore nettement les propriétés rhéologiques, conduisant à une 

meilleure qualité d’impression par rapport à de la viande pure. En outre, cela peut aussi impacter 

positivement la sensation en bouche des consommateurs. Ce point reste néanmoins à investiguer par 

des essais de mastication in vitro et in vivo, prévus dans le cadre de l’ANS SAMASTIC. 

Cette configuration de formulation constitue une première approche et une base de travail 

permettant, à terme, d’incorporer une quantité donnée de mucilage dans la structure interne poreuse 

de l’aliment, destinée à agir comme un substitut salivaire. Il reste maintenant à étudier le 

comportement général de ce type d’aliment fonctionnel. Le recours à une formulation plus complexe, 

contenant du sel et de la farine dans des proportions adaptées pourra alors être envisagé. 

Enfin, l’évolution au cours du temps des différentes formulations (leur vieillissement) n’a pas été 

prise en compte dans cette étude. Ce type d’analyses complémentaires sera donc à réaliser.  
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SYNTHESE DU CHAPITRE 3 

 

 

Figure 3.43. Approche utilisée dans le Chapitre 3 pour la mise au point d’un futur aliment fonctionnel. 
 

La conception d’un aliment fonctionnel requiert la prise en compte de plusieurs dimensions 

(Figure 3.43). Le choix des matières premières ainsi que celui des procédés de fabrication et de 

transformation sont primordiaux, mais il est également essentiel de prendre en compte l’avis des 

consommateurs et/ou des patients. L’acceptabilité sociale du nouvel aliment fonctionnel et de sa 

méthode de fabrication va conditionner certains paramètres, à la fois dans la conception, mais aussi 

dans la façon de le présenter et d’en informer les consommateurs. Le Chapitre 4 de ce mémoire se 

veut être une première approche afin d’étudier l’acceptabilité sociale par une population cible d’un 

nouvel aliment fonctionnel imprimé en 3D. 
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Chapitre 4 :  

Une nouvelle approche pour évaluer 

l’acceptabilité sociale d’une nouvelle 

technologie et de nouveaux aliments : 

L’association des « Sciences du Vivant » et des 

« Sciences Humaines & sociales » 
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L’acceptabilité sociale traduit un jugement collectif à propos d’une politique ou d’un projet, dont il 

s’agit de comprendre les fondements et les facteurs d’influence. Si les préférences individuelles 

peuvent jouer un rôle dans la formation de ce jugement collectif, l’acceptabilité sociale est 

davantage une question de valeurs et de croyances partagées. L’acceptabilité sociale réfère à une 

évaluation collective plutôt qu’à des positionnements individuels, au sens où le jugement 

d’acceptabilité participe des dynamiques sociales susceptibles de le forger et de le transformer. Par 

ailleurs, ce jugement suppose un élément de comparaison entre le projet proposé et ses 

alternatives, d’où la définition suivante de l’acceptabilité sociale : « Assentiment de la population à 

un projet ou à une décision résultant du jugement collectif que ce projet ou cette décision est 

supérieur aux alternatives connues, incluant le statu quo » (Gendron, 2014).  

4.1. Introduction 

L’équipe Imagerie & Transferts travaille depuis maintenant près de 4 ans au développement 

d’aliments fonctionnels par impression 3D alimentaire. Tout au long de cette période, les membres de 

l’équipe ont été amenés à intervenir auprès de différents publics lors de plusieurs manifestations. Ces 

échanges ont permis de recueillir un certain nombre d’éléments quant à la perception qu’avaient nos 

différents interlocuteurs de cette technologie. J’utilise à dessein le terme de perception plutôt que 

d’acceptabilité, car l’évaluation de cette dernière implique l’utilisation d’outils que nous ne possédons 

pas et qui sont propres aux Sciences Humaines & Sociales. C’est pourquoi ce dernier chapitre 

ambitionne de présenter une nouvelle voie de recherche que serait l’association des Sciences du 

Vivant - au sens large du terme - avec les Sciences Humaines & Sociales. Ce lien a commencé à être 

tissé au cours de ce travail de thèse. Il s’inscrit dans une volonté de pouvoir transférer, de la façon la 

plus efficace possible, les travaux du laboratoire vers la société. 

Comme il a été montré tout au long de ce mémoire, l’I3D est un outil intéressant pour 

personnaliser l’alimentation de certaines populations, mais encore faut-il que cette technologie ainsi 

que les aliments qui en sont issus, soient tolérés, voire acceptés par le plus grand nombre. 

Dans ce chapitre, seront présentés quelques résultats préliminaires qui ont permis d’apprécier 

la réaction de consommateurs potentiels. Cependant, le premier constat qui ressort de ces différents 

échanges est que l’I3D alimentaire est très largement méconnue. Le manque d’information à son sujet 

est criant, quelles que soient les tranches d’âges consultées. Ceci s’explique en partie par l’arrivée 

récente de cette technologie dans le domaine alimentaire, mais également du fait de son image, qui 
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pour le moment, reste principalement associée à la fabrication d’objets non comestibles. 

 

4.1.1. Faire accepter une technologie ou un aliment innovant, où en 
sommes-nous ? 

 

Dans ce mémoire, l’I3D alimentaire a été présentée comme un procédé permettant de structurer 

un aliment à l’échelle macroscopique. Cependant, différentes échelles peuvent être couvertes par 

l’I3D alimentaire, depuis le niveau cellulaire jusqu’au niveau macroscopique. Au niveau cellulaire, une 

des voies d’application potentielle est la fabrication de tissu musculaire à partir de la culture de cellules 

souches. Il s’agit d’une application, certes encore marginale, mais très riche d’enseignements en 

termes d’acceptabilité. Dans leurs études, Carocho, Morales & Ferreira (2015) et Siegrist & Sutterlin 

(2017) ont montré que, dans le cas de viande produite à la suite de la culture de cellules déposées par 

I3D sur un support, les consommateurs étaient à la recherche d’aliments les plus naturels possibles. 

De ce fait, la production traditionnelle de viande reste mieux perçue que la « viande in vitro » ou « 

viande de synthèse », même si la production de cette dernière est présentée comme étant plus 

respectueuse de l’environnement et du bien-être animal. Ces travaux soulignent que les 

consommateurs s’appuient, pour se forger leur propre opinion et évaluer un aliment, sur des 

informations symboliques et à fort impact (type et code des additifs alimentaires, technologie 

utilisée…).  

Plus récemment, Brunner, Delley & Denkel (2018) ont questionné 2047 personnes à propos de 

leur ressenti en matière d’I3D alimentaire en fonction du niveau d’information reçu. Ils ont constaté 

que les connaissances de cette technologie étaient variables, mais globalement faibles (2,33/6 sur 

l’échelle de Likert qui permet d’évaluer une attitude chez un individu). Néanmoins, ces auteurs ont pu 

tester l’effet positif d’ajouter des informations ciblées à l’attention des consommateurs, comme le fait 

que la technologie pourrait les aider dans la préparation de repas sains et personnalisés, tout en 

introduisant une dimension ludique. Ces auteurs affirment avoir ainsi pu vaincre le phénomène de 

néophobie. Ceci confirme les travaux de (Lupton, 2017) qui indique que, pour être accepté, une 

nouvelle technologie ou un nouvel aliment doit convaincre les consommateurs de son potentiel et de 

sa valeur, tout en les rassurant. Cependant, selon Moerbeek & Casimir (2005), le postulat de départ 

qui consiste à dire qu'une meilleure connaissance conduit à une plus grande acceptation est très 

dépendant de l’aliment concerné. En étudiant l’acceptabilité d’aliments issus du génie génétique et 

dont les effets sur l’organisme ne pourraient être visibles qu’à très long terme, ces auteurs ont montré 
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que le consommateur bien informé sur le contexte, était susceptible d'être préoccupé par le manque 

de connaissances ; ce phénomène est qualifié de « paradoxe de l’information ». Pour l’heure, nombre 

d’études sur l’I3D d’aliments carnés utilisent des additifs pour modifier leur texture afin de les rendre 

imprimables (Hamilton, Alici & in het Panhuis, 2018). L’utilisation de ces molécules constitue un frein 

supplémentaire à l’acceptabilité sociale du nouvel aliment, où, à la néophobie en lien avec la 

technologie, va s’ajouter le concept d’ultra-transformation (ensemble de transformations physiques, 

chimiques ou biologiques obtenues par des procédés industriels). Evans, de Challemaison & Cox (2010) 

ont d’ailleurs mis en évidence que les consommateurs étaient plus réticents aux modifications 

chimiques d’un aliment qu’aux modifications physiques. Or, à ce jour, et dans la grande majorité des 

cas, l’I3D alimentaire de produits carnés cumule ces deux types de transformation. 

Comme il a été montré dans les chapitres précédents, notre choix a été de proscrire l’utilisation 

d’additifs texturants pour la conception d’aliments fonctionnels. Pour ce faire, le procédé a, tout 

d’abord, été optimisé et adapté au type de matrice alimentaire. Cela a fait l’objet de la première étude 

menée au sein du laboratoire pour concevoir la nouvelle imprimante 3D alimentaire (Portanguen et 

al., 2022 – Chapitre 1). Cette approche d’optimisation du procédé d’impression pourrait être de nature 

à rassurer les futurs consommateurs. D’ailleurs, (Lupton & Turner, 2016) ont déjà mis cet argument 

en avant, en indiquant que le développement des technologies 3D en alimentaire ne se fera qu’à 

condition de conserver un côté « naturel » aux aliments. Cette vision permettant aux consommateurs 

de préserver le côté affectif associé à la nourriture et de passer outre l’aspect transgressif de la 

technologie.  

En plus du développement de l’imprimante 3D, nous avons aussi travaillé sur la formulation de 

l’aliment et sur les propriétés intrinsèques des différents ingrédients. Comme cela a été retranscrit 

dans le Chapitre 3, plusieurs critères doivent alors être quantifiés : les propriétés mécaniques 

(viscosité, comportement au cisaillement), les effets sur la texture de l’aliment et les propriétés 

nutritionnelles, mais également les caractéristiques organoleptiques qui restent à optimiser. 

Comme nous l’avons vu au Chapitre 2, une voie de texturation novatrice possible, qui permet de 

s’affranchir de l’utilisation d’additifs texturants, est d’utiliser la réaction de glycation. Cette réaction, 

qui permet d’établir des liaisons covalentes entre des macromolécules, est délicate à contrôler, 

notamment dans le cas de la gélatine, mais elle reste à étudier dans le cas d’une matrice viande. 

Malgré son caractère naturel (car présente dans tous les aliments cuits et se produisant aussi dans le 

corps humain), cette réaction pose question du point de vue de l’acceptabilité sociale car elle peut 

être associée, dans l’imaginaire collectif, à une ultra-transformation de l’aliment. Le scientifique se 
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trouve alors devant le dilemme suivant : doit-il être totalement transparent et expliquer comment a 

été conçu l’aliment, ou peut-il se contenter de dire qu’un ingrédient connu, tel que du sucre, a été 

ajouté ? Le niveau d’information est primordial et va probablement conditionner la réaction du 

consommateur. En effet, en fonction du niveau de connaissances scientifiques de ce dernier, le fait 

que le scientifique lui parle de « molécules » ou de « liaisons covalentes » peut induire chez lui une 

crainte, potentiellement source de blocage. 

L’application qui semble être la plus importante concernant l’I3D alimentaire, à savoir la 

personnalisation de l’alimentation (Lupton & Turner, 2016 ; citée également dans Portanguen et al., 

2019), pourrait contribuer à faire accepter plus facilement cette technologie auprès des populations. 

En effet, si la perception des aliments imprimés est orientée sur des aspects nutritionnels/santé, ou 

sur la lutte contre la malnutrition, alors cette technologie pourrait constituer, aux yeux du 

consommateur, un atout et non plus un frein à la consommation de ce type de produits. Les marchés 

de niches, la gestion des ressources naturelles, la sécurité alimentaire ou la créativité culinaire sont 

autant de facteurs qui permettront à ce type de procédé d’être parfaitement adopté. L’I3D alimentaire 

pourrait, dans un avenir proche, avoir toute sa place en tant que nouveau procédé et, ne serait pas 

plus révolutionnaire, dans la conscience collective, que l’utilisation du four à micro-ondes à son 

époque. Même si, selon Brunner et al. (2018), le fait d’émettre des points de comparaison entre une 

nouvelle et une ancienne technologie ne suffit pas à faire tomber les réticences concernant la nouvelle, 

une néophobie persistante, voire renforcée, pourrait être observée chez certaines personnes.  

Même si, dans ce travail de thèse, la conception d’aliments fonctionnels a été orientée vers des 

populations âgées ou en situation de handicap, les jeunes générations constituent une cible de choix 

pour cette technologie émergente. La génération « Z » (personnes nées à partir de 2000), rien qu’en 

France, représentera à l’horizon 2025-2030, 75 % des actifs. Cette génération va bouleverser les 

habitudes alimentaires que nous connaissons actuellement du fait de l’utilisation d’outils numériques, 

de plus en plus présents. La livraison à domicile à toute heure, l’influence des réseaux sociaux sur la 

façon de consommer, ainsi que le suivi de son alimentation au travers d’applications dédiées, feront 

émerger de nouvelles façons de se nourrir, où l’I3D pourrait parfaitement trouver sa place. D’ailleurs, 

selon plusieurs études, 50 % des 18-24 ans sont prêts à utiliser une imprimante 3D alimentaire dans 

un futur proche (The NPD Groupe, 2017 ; Kantar TNS, 2017). Selon The Nielsen Company (2015), 

quatre catégories de « Millenniaux30 » (personnes nées entre 1980 et 2000, appelées aussi génération 

                                                      
30 Millennials en anglais. 
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« Y ») se côtoient : 1) des consommateurs soucieux de l’environnement et de l’impact 

environnemental de l’alimentation, 2) des personnes attirées par les nouvelles technologies, 3) des 

personnes soucieuses de leur pouvoir d’achat, et enfin, 4) des personnes sensibles aux innovations, 

mais souhaitant conserver certaines valeurs traditionnelles. Ce sont toutes ces sensibilités que les 

chercheurs et ingénieurs doivent prendre en compte pour développer l’I3D alimentaire et concevoir 

les futurs aliments imprimés.  

Une autre catégorie de personnes, cette fois multigénérationnelle, influence, depuis quelques 

années, la façon de consommer, en particulier celle des produits carnés : ce sont les adeptes du 

flexitarisme, un mode de vie où la consommation de produits carnés est modérée, voire fortement 

réduite, mais encore présente dans l’alimentation. Alors que les végétariens représentent environ  

1,7 % de la population française et les végétaliens 0,5 %, les flexitariens représentent 34 % des foyers, 

avec 19 % des flexitariens ayant moins de 35 ans (Kantar Worldpanel, 2016). Cette population 

convaincue des problématiques écologiques actuelles pourrait être tout à fait sensible à des 

arguments relatifs à la valorisation de produits ou de coproduits de l’industrie de la viande, 

actuellement peu valorisés, de façon à limiter les pertes et gaspillages. Ces coproduits (par exemple 

des morceaux riches en collagène, les abats, etc.), qui sont riches en nutriments d’intérêt pour la santé 

humaine, pourraient être valorisés grâce à l’I3D alimentaire (Schiell et al., 2023). 

 

4.1.2. L’aliment fonctionnel, une vraie plus-value en termes d’acceptabilité 
? 

 

La réaction du consommateur peut également être orientée par l’utilisation qu’il va faire de 

l’aliment. Lorsque nous parlons d’aliment fonctionnel, il est sous-entendu que le consommateur en 

retirera une plus-value. Cependant, la consommation de ce type d’aliments reste, malgré tout, très 

peu étudiée. Citons néanmoins Korsen-Bohr & O’Doherty Jensen (2006) qui ont rapporté qu’une 

population pouvait être, finalement, très réticente au fait de consommer un aliment susceptible de 

prévenir les maladies cardiaques. Dans cette étude, la place ambiguë de l’aliment, à la frontière de 

l’alimentation et de la médecine, était difficile à percevoir pour les patients. Néanmoins, il semble que 

les réserves qui pouvaient être émises par les consommateurs-patients puissent être levées, à 

condition que les trois axes suivants, favorisant l’acceptabilité sociale des aliments fonctionnels, soit 

satisfaits (Conroy, Gan, Errmann & Young, 2021) : 1) la santé autogérée à l’aide de ces aliments,  

2) l’établissement de la confiance par le partage des connaissances et de l’information, et 3) 
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l’importance de l’heuristique des aliments fonctionnels afin qu’ils soient considérés comme un 

symbole culturel de la mise en œuvre de son propre bien-être. Même si la littérature scientifique liée 

à la conception d’aliments fonctionnels à tendance à s’enrichir, y compris celle concernant les 

applications en lien avec l’I3D, les études existantes traitent rarement de l’acceptabilité sociale de ces 

nouveaux aliments. Par exemple, dans les travaux de Kewuyemi, Kesa & Adebo (2021), les aspects 

technologiques et commerciaux sont étudiés de façon approfondie, alors que l’acceptabilité de 

l’aliment et le ressenti du consommateur ne sont abordés que de façon superficielle. En réfléchissant 

à la meilleure manière de concevoir un aliment fonctionnel à base de coproduits issus de l’industrie 

alimentaire, Tkaczewska et al. (2021) ont mis en évidence trois aspects à privilégier pour que l’aliment 

créé soit accepté par les consommateurs ciblés : 1) utiliser l'empathie du consommateur/utilisateur, 

ce qui implique que le concepteur le connaisse parfaitement et donc s’immisce dans sa vie, 2) visualiser 

et procéder à un prototypage rapide de l’aliment, ce qui implique de créer des modèles et, si possible, 

les premières versions des prototypes, de façon à obtenir rapidement des informations sur les forces 

et faiblesses du produit ; et 3) favoriser, auprès des consommateurs, la collaboration entre acteurs de 

la formation venant de disciplines différentes (par exemple, les Sciences Humaines & Sociales et les 

Sciences du Vivant). A l’image des informations issues de la littérature évoquées supra, Baker, Lu, 

Parrella & Leggette (2022) ont souligné l’incohérence des résultats publiés. En effet, à partir d’une 

méta-analyse basée sur 1050 études, ces auteurs indiquent que la plupart des participants avaient de 

faibles connaissances quant à la consommation d'aliments fonctionnels, en particulier sur le plan 

nutritionnel et, qu'ils n'étaient généralement pas familiarisés avec ce concept. Les résultats de cette 

méta-analyse montrent qu'il est important d'améliorer les connaissances des consommateurs en 

matière d'aliments fonctionnels pour favoriser leur acceptabilité. 

Le Chapitre 3 du présent mémoire s’est attaché à présenter la conception d’un aliment 

fonctionnel sous l’angle de sa formulation, notamment en intégrant un substitut salivaire d’origine 

végétale. L’intégration de mucilage issu de graines de lin directement dans un aliment via l’I3D, 

constitue une approche innovante en soi, dont l’objectif est de faciliter l’ingestion de cet aliment. Or, 

en fonction des conditions d’extraction, le mucilage peut avoir une consistance proche de la salive 

humaine ou du mucus. Malgré la saveur neutre de cet extrait végétal, l’ingérer pur, qui serait une 

méthode également efficace, pose un gros problème d’acceptabilité, ce qui fait qu’il est très souvent 

rejeté par le consommateur/utilisateur. Intégrer ce substitut directement dans l’aliment lui confèrerait 

alors une nouvelle fonctionnalité, en permettant qu’il soit plus facilement ingéré. Les avantages de 

l’incorporation de mucilage dans un aliment en utilisant l’I3D seraient réels et devraient améliorer 
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efficacement la mastication, en permettant un contrôle et une libération de quantités adéquates de 

mucilage dans la cavité buccale et, en masquant dans l’aliment la consistance de ce substitut salivaire. 

Toutefois, outre les aspects techniques, cela implique aussi de s’intéresser aux aspects hédoniques : 

quelle sera la sensation en bouche ? Sera-t-elle agréable ou suscitera-t-elle aussi un phénomène de 

rejet ? Encore une fois, les informations transmises aux consommateurs seront primordiales et c’est 

là où le rôle du scientifique du domaine des Sciences du Vivant atteint ses limites et où celui du 

sociologue devient essentiel. En effet, dans la plupart des études, les scientifiques n’incluent pas le 

rôle de la technologie dans le processus de décision et, circonscrivent les critères d’acceptabilité aux 

seuls aspects organoleptiques (goût, couleur, etc.). Une démarche de sciences participatives ou de 

type recherche-action apparaît comme un élément indispensable pour finaliser la conception d’un 

nouvel aliment. 

4.2. Les méthodes de travail 

Ce travail n’a pas la prétention d’être une étude sociologique, mais se veut plutôt une 

présentation et une mise à profit d’un ensemble de données recueillies au cours de ces 4 dernières 

années. 

Le contact avec le public est un élément essentiel qui permet de connaître les attentes et les 

freins éventuels. La première méthode envisagée a consisté à interroger un public naïf, sans 

information préalable. L’I3D alimentaire étant très peu connue, cette technologie a rapidement 

montré ses limites, le public étant demandeur d’informations.  

L’angle sous lequel est abordé le discours explicatif est important. Le parti pris dans cette étude 

a été de présenter l’I3D alimentaire, d’abord, comme une aide au mieux vivre à destination des 

personnes âgées ou en situation de handicap, en mettant volontairement les aspects ludiques de la 

technologie au second plan. Un autre point a été systématiquement mis en avant, l’adaptation du 

procédé à l’aliment et non l’inverse, donc la non-utilisation d’additifs texturants. 

 

Depuis 2019, quatre évènements ont permis de recueillir des données quantitatives ou 

qualitatives en lien avec l’acceptabilité de l’I3D alimentaire : 

- Mai 2019 : 167 personnes interrogées via un questionnaire (Annexe S 4.1) lors de journées 

portes ouvertes organisées sur le site de Theix du Centre INRAE Clermont-Auvergne-Rhône-
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Alpes. Il s’agissait de présenter l’I3D et l’I3D alimentaire à un large public allant d’enfants en 

milieu scolaire à des personnes actives ou retraitées ; 

- Novembre 2022 : Présentation et démonstration de l’I3D alimentaire auprès d’un panel de 

personnes de plus de 55 ans lors de la Semaine Nationale de la Dénutrition (Chamalières, 63). 

Un partenariat a été mis en place avec l’unité TransitionS (Université Côte d’Azur) pour cette 

séance. Les consommateurs ont signé une autorisation de droit à l’image et ont accepté d’être 

filmés afin de pouvoir analyser leur rapport d’étonnement31. Les résultats sont en cours 

d’analyse au sein de l’unité TransitionS ; 

- Février 2023 : L’équipe Imagerie & Transferts a eu l’opportunité de présenter ses travaux et de 

réaliser une animation autour de l’I3D alimentaire lors du Salon International de l’Agriculture 

(Paris). Un second questionnaire a été préparé, toujours en partenariat avec l’unité TransitionS, 

afin de recueillir les impressions du public (Annexe S 4.1) ; 

- Avril 2023 : L’équipe Imagerie & Transferts a été sollicitée pour présenter l’I3D alimentaire lors 

d’une séance « découverte » organisée au profit des membres de l’association « Les Gourmets 

Curieux ». Une présentation vulgarisée de nos travaux, d’une durée de 45 minutes, a été 

effectuée, suivie d’une démonstration/dégustation d’aliments imprimés. Le public concerné 

avait la possibilité de remplir le questionnaire (identique à celui présenté au SIA), en début de 

séance, puis de le compléter au cours de la présentation. Les consommateurs ont signé une 

autorisation de droit à l’image et ont accepté d’être filmés afin de pouvoir analyser leur rapport 

d’étonnement. Les résultats sont en cours d’analyse au sein de l’unité TransitionS. 

4.3. Résultats obtenus 

4.3.1. Journées portes ouvertes Centre INRAE – Mai 2019 
 

Cette première prise de contact remonte aux prémices de l’étude de l’I3D alimentaire au sein de 

l’unité QuaPA. Cette discipline en était encore à ses balbutiements au niveau mondial et, à notre 

connaissance, aucun média grand public ou de vulgarisation n’avait commencé à aborder le sujet en 

France.  

Concernant les résultats en lien avec ce premier évènement, autant la Figure 4.1bc montre que 

                                                      
31 Ou « note d’observation critique », consiste à apporter un regard extérieur sur une situation donnée. 
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l’I3D, en tant que méthode fabrication d’objets, était connue du grand public, avec des disparités en 

fonction de l’âge (Tableau 4.1), autant l’I3D alimentaire était méconnue de la majorité des participants 

à cette enquête. Malgré cette méconnaissance due à un manque évident d’informations, plus d’un 

tiers des personnes interrogées étaient prêtes à consommer des aliments imprimés, cette proportion 

s’élevant même à 85 % si l’aliment en question pouvait contribuer à améliorer leur état de santé 

(Figure 4.1e). Ceci rejoint les observations de Gayler, Sas & Kalnikaité (2018) qui ont mis en évidence 

la place « non domestique » de l’I3D alimentaire, sous-entendu que cette technologie doit être utilisée 

dans un cadre bien précis, comme le « médical » dans notre cas. D’après ces auteurs, l’effet à long 

terme des denrées produites étant une source d’inquiétudes, une stricte utilisation à des fins  

« médicales » pourrait alors permettre de lever ces inquiétudes, mais également de permettre une 

meilleure diffusion du potentiel de l’I3D auprès des utilisateurs. 

 

 

Figure 4.1. Evaluation de la connaissance de l’I3D sur un panel de 167 personnes, de tous âges. A – Répartition des 
personnes interrogées par tranche d’âge ; B – Connaissance de l’I3D en général ; C – Connaissance de l’I3D 
alimentaire ; D – Acceptation pour une consommation quotidienne d’aliments imprimés ; E – Acceptation pour 
une consommation en cas de pathologie. 
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Tableau 4.1. Evaluation de la connaissance de l’I3D et de l’I3D alimentaire par tranche d’âge (n=167). 

 5-15 ans (%) 16-20 ans (%) 21-30 ans (%) 31-50 ans (%) +50 ans (%) Total 

  OUI NON Peut-être OUI NON Peut-être OUI NON Peut-être OUI NON Peut-être OUI NON Peut-être OUI NON Peut-être 

Connaissez-vous 
l'I3D ? 89 11 0 100 0 0 100 0 0 94 6 0 84 16 0 91 9 0 

Connaissez-vous 
l'I3D alimentaire ? 

37 63 0 21 79 0 35 65 0 28 72 0 32 68 0 33 67 0 

Consommation 
quotidienne ? 

39 59 2 32 68 0 41 59 0 44 56 0 16 81 3 35 63 2 

Consommation 
"thérapeutique" ? 

77 22 1 95 5 0 100 0 0 94 0 6 84 16 0 84 14 1 
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La perception de l’aliment par les personnes interrogées peut sembler contradictoire au vu des 

résultats présentés sur la Figure 4.2. Leur opinion par rapport à la « qualité » de l’aliment imprimé 

dépend largement des connaissances sur l’I3D « classique ». Pour l’anecdote, au cours de ces quatre 

dernières années, plusieurs personnes m’ont demandé si nous allions réellement leur faire manger  

« du plastique ». Cette réaction est symptomatique du transfert d’une technologie non alimentaire 

vers l’alimentaire. Les Figure 4.2a et Figure 4.2b reflètent assez bien cet état d’esprit, en montrant 

que lorsque les « consommateurs » ont intégré le fait que les objets imprimés sont comestibles, ils se 

posent alors les questions légitimes relatives à tout aliment préparé de manière non conventionnelle 

ou industrielle : l’aliment est-il bon pour moi ? Les Figure 4.2c et Figure 4.2d permettent de voir qu’un 

aliment imprimé peut être très facilement considéré comme un aliment ultra-transformé et donc 

considéré comme non naturel. Encore une fois, ceci peut s’expliquer par le manque d’informations 

disponibles, à la fois concernant la technologie utilisée, mais également sur la définition même d’un 

aliment ultra-transformé. En effet, un aliment ultra-transformé se définit comme un aliment dont la 

liste d’ingrédients contient au moins une substance elle-même ultra-transformée, dénommée 

marqueur d’ultra-transformation (Davidou, Christodoulou, Fardet & Frank, 2020). Ces substances sont 

obtenues par synthèse, ou bien par une succession de procédés physiques, chimiques ou biologiques 

appliqués à des matières premières naturelles et qui conduisent à une forte dégradation par rapport 

à leur matrice d’origine. Les ingrédients marqueurs d’ultra-transformation prennent différentes 

formes et ne se limitent pas aux additifs. S’y retrouve donc une partie (et non pas la totalité) des 

additifs référencés, mais aussi des glucides hydrolysés, des matières grasses hydrogénées, des 

protéines isolées, et d’autres ingrédients obtenus grâce aux procédés de « cracking alimentaire32 » 

(Davidou et al., 2020). Les aliments imprimés en 3D ne rentrent donc pas dans cette catégorie (tout 

du moins ceux développés dans l’unité QuaPA). Néanmoins, ces réactions sont légitimes et 

démontrent le rôle essentiel de la communication, du laboratoire vers le grand public. 

Quand les personnes interrogées prennent conscience de l’utilité de l’I3D alimentaire pour la 

fabrication d’aliments fonctionnels, c’est-à-dire en reconnaissant qu’une plus-value peut être 

apportée (une texture adaptée dans notre cas), leur perception évolue, l’aliment étant alors considéré 

comme sain et utile (Figure 4.2). 

 

                                                      
32 Le cracking est une opération qui consiste à fractionner des aliments bruts. Ils sont « cassés » pour isoler certains 
éléments constitutifs. Exemples : séparation du gluten du blé, des protéines du soja ou de l'amidon des pommes de terre. 
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Figure 4.2. Perception des aliments imprimés en 3D évaluée sur un panel de 167 personnes. 
 

Nos recherches en matière de conception d’aliments doivent contribuer à une meilleure 

durabilité des systèmes alimentaires. La réduction des pertes et gaspillages et la valorisation des 

coproduits doivent donc faire partie intégrante du processus de conception des futurs aliments. L’I3D 

de matériaux non comestibles est souvent présentée comme une technologie durable, car l’utilisation 

de la matière première est optimisée. Pour la consommation énergique, le sujet fait encore débat et 

des études restent à mener (cf. Chapitre 0). Concernant l’I3D alimentaire, étant donné le relativement 

faible niveau d’avancement de cette technologie, le sujet n’a, à notre connaissance, pas été abordé. 

Dans notre étude, à la question « Les aliments imprimés en 3D peuvent-ils répondre à des 

problématiques de développement durable ? », les personnes interrogées ont répondu « OUI » à  

71 % (Figure 4.3). Ceci montre que, même sans connaissance précise de la technologie, les personnes 

interrogées ont envie de croire que les futurs aliments imprimés le seront d’une manière respectueuse 

de l’environnement. Il s’agit ici d’un point très important, susceptible de faciliter l’acceptabilité sociale 

de l’I3D alimentaire.  
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Figure 4.3. Evaluation de la durabilité de l’impression 3D alimentaire par un panel de 167 personnes. 
 

Comme le laboratoire apparaît souvent comme un lieu un peu mystérieux, le questionnaire 

proposé a été aussi l’occasion d’évaluer la confiance qu’accordent les consommateurs aux 

scientifiques qui développent de nouveaux aliments. Les journées portes ouvertes telles que celles 

organisées sur notre centre de recherche, en Mai 2019, ont pour but de faire « entrer » le public dans 

le laboratoire et le faire dialoguer avec les scientifiques. La Figure 4.4 montre que cette confiance 

semble majoritairement acquise, même si près d’un tiers des personnes interrogées émettent des 

réserves quant à la parole du scientifique. Il est intéressant de noter que les catégories de population 

qui accordent le moins leur confiance aux scientifiques sont les deux extrêmes, à savoir les 5-15 ans et 

les plus de 50 ans. A l’inverse, ce sont les 21-30 ans qui tendraient à croire davantage les scientifiques. 

 

 

Figure 4.4. Evaluation de la confiance, par un panel de 167 personnes, dans la parole du scientifique pour la consommation 
d’aliments imprimés en 3D 

. 

4.3.2. Semaine de la dénutrition – Novembre 2022 
 

Organisé par le Collectif de lutte contre la dénutrition, en partenariat avec la Fédération 
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Hospitalière de France, cet évènement s’inscrit dans le cadre du Plan National Nutrition Santé et vise 

à sensibiliser les professionnels, comme le grand public, à la prévention et à la prise en charge de cette 

pathologie. 

Les participants à cet évènement étaient répartis en 2 catégories : 

- Grand public : plus de 55 ans ; 

- Professionnels de santé : domaine de la gériatrie. 

 

Une nouvelle fois, en matière d’I3D alimentaire, les explications que nous avons apportées ont 

été orientées autour de la nutrition des personnes âgées. Les réactions ont été globalement positives 

et les questions nombreuses. Il apparaît néanmoins qu’en fonction du niveau d’études ou de la 

profession exercée, des points techniques suscitent des interrogations quant à la pertinence de la 

méthode. Bien qu’il s’agisse d’un procédé éprouvé depuis de nombreuses années dans différentes 

industries, ce fût le cas pour la méthode d’extrusion utilisée en I3D alimentaire. L’aspect innovant 

n’apparaît donc pas comme un critère d’acceptabilité. Néanmoins, l’utilisation d’un procédé commun, 

connu d’au moins certaines catégories de personnes, peut éventuellement aider à vaincre le 

phénomène de néophobie. 

L’analyse des réactions d’étonnement, en cours à l’unité TransitionS, permettra de mieux 

caractériser l’effet de l’I3D alimentaire sur des personnes de plus 55 ans et sur des soignants. 

 

4.3.3. Salon International de l’Agriculture – Février 2023 
 

Un espace du stand INRAE au SIA 2023 a été dédié à la présentation de l’I3D alimentaire durant 

8 jours consécutifs. Sept membres de l’équipe Imagerie & Transferts se sont relayés pendant cette 

période afin de présenter : 

- Une imprimante 3D alimentaire commerciale de la marque Foodini (Natural Machines, 

Espagne) en fonctionnement (Figure 4.5a) ; 

- Des aliments imprimés à base de purée de pomme de terre colorée (Figure 4.5b) ; 

- Une vidéo du prototype d’imprimante 3D développé et décrit dans le Chapitre 1. La vidéo 

montrait l’impression d’un aliment à base de viande (décrit dans le Chapitre 3) (Figure 4.5b) ; 

- Un discours standardisé destiné à présenter les travaux du laboratoire et contenant les 

éléments de langage suivants : 
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o La différenciation de l’I3D alimentaire purement « esthétique » et « fonctionnelle 

» ; 

o La notion d’aliments fonctionnels ; 

o Les personnes âgées ou en situation de handicap en tant que cibles privilégiées ; 

o Le côté procédé/technique et l’absence d’additifs ; 

- Un questionnaire (Annexe S 4.1). 

 

Il s’est avéré que faire remplir le questionnaire à un public très hétérogène, pendant ce type de 

manifestation, était difficile, voire impossible, car les personnes n’avaient ou ne prenaient pas le temps 

de le faire. Le questionnaire a donc dû être abandonné. Les éléments donnés ici reposent donc 

uniquement sur des échanges directs avec les visiteurs. 

Les visiteurs rencontrés au cours de ce salon appartenaient à toutes les classes d’âge. Les 

populations étudiantes/jeunes adultes et les familles avec enfants étaient, cependant, majoritaires. La 

quasi-totalité des visiteurs a été interloquée par le stand, rares étaient ceux qui connaissaient ou 

avaient entendu parler d’I3D alimentaire. Les réactions perçues étaient néanmoins très positives. Les 

visiteurs étaient curieux, surpris qu’une telle démarche de recherche existe. Ils étaient aussi attentifs 

aux explications, tout en n’hésitant pas à poser des questions. Après avoir bien perçu notre objectif 

de recherche, beaucoup d’entre eux nous ont félicité pour notre travail. Je partais personnellement 

avec l’apriori que les jeunes adultes seraient moins sensibles à ces travaux, destinés avant tout aux 

personnes âgées. Mais, bien au contraire, je me suis rapidement rendu compte qu’ils avaient 

parfaitement conscience des problèmes d’alimentation des séniors et, si ce n’était pas le cas, ils 

comprenaient et soutenaient la démarche. En effet, beaucoup de visiteurs avaient, parmi leurs 

proches, des personnes confrontées à des problèmes de mastication et donc d’alimentation. J’ai 

personnellement reçu beaucoup de témoignages en ce sens et les visiteurs en profitaient pour poser 

des questions ou faire part de leurs difficultés. Sur plusieurs centaines de visiteurs, seule une poignée 

a eu une réaction très négative quant à l’utilisation de l’I3D à des fins alimentaires. Certaines réactions 

étaient très tranchées avec un rejet direct de la technologie, sans qu’il puisse être possible 

d’argumenter. Mais, dès qu’il a été possible d’apporter quelques explications, les personnes 

concernées ont semblé rassurées, voire convaincues par la démarche. 

Les personnes concernées par des proches en situation de difficultés alimentaires nous ont 

demandé à quelle échéance les produits seraient disponibles. Il nous est donc permis de penser que 
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les futurs aliments fonctionnels imprimés en 3D pourraient être plutôt bien acceptés par les soignants, 

les aidants ou les proches, mais qu’en sera-t-il des patients eux-mêmes ? 

 

 

Figure 4.5. Partie du stand INRAE lors du Salon International de l’Agriculture (SIA) 2023 consacré à l’impression 3D 
alimentaire : A – Présentation d’une imprimante 3D alimentaire commerciale de marque Foodini (Natural 
Machine, Espagne) ; B – Exemple d’aliments imprimés sur place et, vidéo d’impression d’un aliment carné avec 
le prototype d’imprimante 3D développé au laboratoire et présenté dans le Chapitre 1). 

 

4.3.4. Association les « Gourmets Curieux » - Avril 2023 
 

Cette association du Puy-de-Dôme regroupe une trentaine de membres qui se réunissent de 

manière régulière, lors d’évènements thématiques en lien avec la gastronomie. Les thèmes abordés 

vont de la découverte de spécialités culinaires de différents pays jusqu’aux aspects plus techniques, 

voire scientifiques en lien avec la préparation des aliments. 

Lors de la soirée dédiée à l’I3D alimentaire organisée en avril dernier, 23 personnes ont répondu 

au questionnaire proposé (Annexe S 4.1), dont 56,5 % d’hommes et 43,5 % de femmes. La moyenne 

d’âge était de 69,7 ans, pour un âge médian de 73,0 ans. 

Les réponses au questionnaire ont permis de mettre en évidence une connaissance de 

l’existence de l’I3D alimentaire plus importante que pour le public de 2019 (Figure 4.1 et Figure 4.6). 

Il faut pour cela préciser qu’il s’agit ici d’un public très curieux, soucieux de rechercher et d’obtenir des 
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informations. Néanmoins, le niveau d’information concernant la technologie et les aliments restait 

très faible. 

 

 

Figure 4.6. Evaluation de la connaissance de l’impression 3D alimentaire par les membres (n=23) de l’Association « Les 
Gourmets Curieux » ayant participé à la soirée « Présentation de l’impression 3D alimentaire » d’Avril 2023. 

 

Les participants ont eu l’occasion de compléter le questionnaire au cours de l’exposé et des 

explications (à la suite de leur demande). Les résultats de la Figure 4.7, très certainement influencés 

par ce niveau d’information élevé, montrent une large majorité de participants prêts à consommer 

des aliments imprimés. 

 

 

Figure 4.7.  Evaluation de l’acceptation de la consommation d’aliments imprimés par les membres (n=23) de l’Association 
« Les Gourmets Curieux » ayant participé à la soirée « Présentation de l’impression 3D alimentaire » d’Avril 
2023. 
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En analysant, à la fois les réponses au questionnaire et le contenu des questions et des 

discussions, il apparaît que : 

- La technologie 3D ou les aliments qui en découlent doivent préférentiellement être destinés à 

des personnes en difficulté ou en souffrance (personnes âgées ou en situation de handicap) ; 

- Le côté ludique ou innovant semble plus important que le rapport au « bien-être » ; 

- La curiosité, pour la découverte de la technologie, reste un élément moteur qui peut l’emporter 

par rapport aux bienfaits potentiels apportés par les aliments fonctionnels ; 

- Le goût des aliments imprimés est important. Cette notion a aussi été évoquée par Gayler et 

al. (2018) qui indiquent que les utilisateurs se montrent très influencés par le plaisir procuré 

par la technologie alimentaire ; l'accent devrait donc être mis sur la création de contextes 

d'utilisation dans lesquels l'expérience de l'utilisateur est prioritaire. Les participants ont 

indiqué que la personnalisation de leurs repas avec l’I3D alimentaire était une utilisation 

potentielle. Cela offre l’avantage d'impliquer les utilisateurs dans la conception de leurs 

propres expériences alimentaires, en leur permettant de contrôler des paramètres tels que la 

composition, le goût et la forme, la production du design de l’aliment étant prise en charge par 

la technologie d'impression ; 

- Les hommes et les femmes fournissent des réponses assez similaires. Ceci va à l’encontre des 

travaux de Moerbeek & Casimir (2005) qui montraient une différence d’acceptabilité entre les 

deux sexes, avec des femmes moins enclines, dans leur étude, à accepter des aliments issus du 

génie génétique. Peut-être que les aliments imprimés et les aliments issus du génie génétique 

n’ont pas le même impact dans l’imaginaire des consommateurs potentiels, ce qui pourrait 

expliquer des différences d’acceptabilité. Il convient aussi de relativiser les résultats obtenus 

dans notre étude, qui ont été établis à partir d’un faible nombre de participants. 

 

Lors des discussions post-démonstration, les commentaires du public ont été positifs. Les 

explications fournies leur ont permis de comprendre la finalité des travaux et de mieux cerner les 

populations concernées. La composition des aliments était une interrogation majeure, l’aspect « 

synthétique » des aliments imaginés avant la présentation a été gommé pour laisser place à une envie 

globale de goûter les produits, afin de « se faire sa propre idée ». Ce point rappelle d’ailleurs un des 

résultats des travaux conduits par Caulier, Doets & Noort (2020) dans le cas d’applications militaires. 

En effet, ces auteurs ont montré que le fait de faire consommer à des militaires des barres 
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énergétiques imprimées en 3D pendant plusieurs semaines, tout en leur proposant de les 

personnaliser (en termes de texture, de goût et de composition), a nettement contribué à améliorer 

l’appréciation de ces produits par ce public spécifique, et ainsi, à vaincre leur néophobie. 

En quelques mots, cette rencontre avec l’association « Les gourmets curieux » a, une nouvelle 

fois, mis en évidence l’importance de l’information et la nécessité d’expliquer, de montrer et 

d’expérimenter. L’acceptabilité des consommateurs ne passera, semble-t-il, que par cette voie axée 

sur l’information et la pédagogie. 

4.4. Perspectives de travail – le projet SAMASTIC 

4.4.1. Les questions scientifiques 
 

En termes d’acceptabilité sociale des aliments imprimés et de la technologie d’I3D, le travail qui 

reste à faire est important et va nécessiter un investissement conséquent dans les années à venir. Le 

projet SAMASTIC (2023-2024) - Coupler Sciences des Aliments, MAstication et Sciences et 

Technologies de l’Information et de la Communication pour concevoir des aliments fonctionnels 

imprimés en 3D socialement acceptables et destinés à des populations présentant des déficiences 

masticatoires (ANS financée par le département INRAE Transform), dont je suis le porteur, va 

s’attacher à répondre aux questions scientifiques suivantes : 

- Est-il possible d’imprimer en 3D un aliment fonctionnel, riche en protéines, texturé et 

contenant un substitut salivaire végétal pouvant être libéré progressivement au cours de la 

mastication ? 

- Peut-on optimiser les propriétés texturales et organoleptiques d’un aliment imprimé en 3D, 

par design génératif33, afin de répondre aux besoins et aux envies de populations souffrant de 

déficiences masticatoires ? 

- Comment évaluer et favoriser l’acceptabilité sociale de cette technologie de rupture et des 

aliments fonctionnels qu’elle permet de concevoir et de réaliser ? 

Le projet SAMASTIC s’inscrit parfaitement dans la suite de mes travaux de thèse. 

 

                                                      
33 Le design génératif (generative design) consiste à automatiser partiellement la conception de pièces/objets grâce à un 
procédé itératif permettant à un programme informatique de générer différentes possibilités de design en fonction de 
paramètres définis. 
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4.4.2. La méthode de travail 
 

Cette démarche de recherche pluridisciplinaire va permettre de renforcer et de pérenniser les 

liens existants entre l’équipe Imagerie & Transferts (UR370 QuaPA) qui dispose d’une expertise dans 

la conception d’aliments par I3D, le Centre de Recherches en Odontologie Clinique (USC  

CROC-Transform-Université Clermont-Auvergne) reconnu pour ses travaux sur la mastication et l’unité 

TransitionS/Institut méditerranéen du risque, de l’environnement et du développement durable 

(IMREDD), Université Côte d’Azur, laboratoire en sciences et technologies de l’information et de la 

communication (appartenant au domaine des Sciences Humaines & Sociales) qui développe des 

recherches autour de l’acceptabilité sociale des innovations technologiques, dont précisément l’I3D 

alimentaire. 

Le contexte scientifique du projet SAMASTIC est en lien direct avec les objectifs de mon travail 

de thèse. Les personnes âgées, ou en situation de handicap, ou souffrant de pathologies lourdes 

(cancers de la région cervico-faciale) développent des carences, du fait d’une mauvaise alimentation. 

Leurs apports quotidiens en protéines de bonne qualité nutritionnelle sont limités par leur difficulté à 

mastiquer, par la présence potentielle du symptôme de dysphagie, par un déficit de 

salivation/lubrification de la bouche et/ou du bol alimentaire (Andersson, Johansson, Attström, 

Edwardsson, Glantz & Larsson, 1995 ; Morales-Bozo et al., 2017) et, par une perte des sensations en 

lien avec les aspects hédoniques (Bartoshuk, Catalanotto, Hoffman, Logan & Snyder, 2012). Des 

aliments alternatifs existent (cf. Chapitre 3), mais ils sont souvent peu appétents et présentent une 

texture inadéquate face aux capacités orales réelles. Il a été montré aux Chapitres 1 et 3 que les 

récentes avancées en termes de maîtrise des procédés et de caractérisation/formulation permettent 

désormais d’imprimer des aliments à partir de produits et/ou de co-produits animaux, en 

s’affranchissant de l’utilisation d’additifs. 

L’unité Transitions/IMREDD conduit des recherches-actions (Meyer, 2006 ; 2011), en partenariat 

avec l’Institut universitaire de la face et du cou, l’association pour la réadaptation et l’épanouissement 

des personnes handicapées (APREH) et le groupe LNA-Santé en charge des personnes âgées 

dépendantes, afin de qualifier – au plus près des demandes et besoins de ces publics, de leurs familles 

comme des professionnels – les mécanismes d’acceptabilité sociale de l’I3D alimentaire. Il serait 

maintenant intéressant de coupler cette action avec la consommation d’aliments fonctionnels. Ce 

projet a donc aussi pour vocation d’apporter de nouvelles connaissances à des études déjà menées 

comme celles de Korzen-Bohr et al. (2006) ou de Conroy et al. (2021). 
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Les résultats du questionnaire présenté à l’association les « Gourmets curieux » ainsi que les 

échanges avec le public du SIA 2023 (cf. 4.3.3 et 4.3.4) ont soulignés que le goût restait une donnée 

fondamentale à prendre en compte pour les futurs aliments imprimés. Il s’agit en effet d’une question 

rémanente et dont la solution va conditionner, à elle seule, une part majeure de l’acceptabilité du 

produit. A la question : « quel goût auront vos aliments imprimés ? », je réponds pour le moment qu’ils 

auront celui de leur ingrédient principal, à savoir la viande. Toutefois, la texture modifiée de cette 

viande va-t-elle en modifier le goût ? Ou tout du moins sa perception par le consommateur ? 

Afin de maximiser l’acceptabilité des aliments imprimés, ce point devra être étudié par des 

professionnels. De nombreux chefs cuisiniers s’intéressent à la nutrition des populations fragiles. Dans 

le cadre de notre travail collaboratif avec l’UR TransitionS, nous avons pu échanger avec le chef 

doublement étoilé Christian Sinicropi34 (La Palme d’Or, Cannes) qui souhaite s’allier à cette démarche. 

 

4.4.3. Sorties envisagées et conclusion 
 

La finalité de l’ANS SAMASTIC, qui sera conduite selon une démarche de co-innovation, est 

double :  

- Disposer, à terme, d’un ensemble d’aliments couvrant une large gamme de textures (et donc 

correspondant à différentes forces de mastication) permettant d’apporter : 1) un complément 

nutritionnel en protéines de bonne qualité, et 2) un substitut salivaire libérable lors de la 

mastication ; 

- Etudier et évaluer l’acceptabilité sociale : 1) de la technologie d’I3D comme vecteur de bien-

être alimentaire pour les publics cibles mentionnés supra et, 2) d’un aliment fonctionnel enrichi 

en substitut salivaire naturel, qui soit un élément de plaisir pour les consommateurs-patients. 

La mise au point d’un nouvel aliment via une technologie émergente, telle que l’I3D alimentaire, 

requiert différentes étapes de développement sur le plan technologique, nutritionnel, mais également 

en termes d’acceptabilité sociale de cet aliment et de la technologie mise en œuvre. Ceci nécessite 

une approche pluridisciplinaire, ainsi qu’une collaboration entre des équipes de recherche issues de 

deux mondes différents : les Sciences Humaines & Sociales et les Sciences du Vivant. Ainsi, la 

collaboration pérenne entre les unités QuaPA et TransitionS/IMREDD, désormais formalisée par le 

projet SAMASTIC, représente une évolution positive dans la façon de mener ce type de recherche. Les 

                                                      
34 Le chef C. Sinicropi est en cours de création d’un nouvel établissement, mais reste impliqué dans la démarche de 
conception d’aliments imprimés en 3D. 
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aliments conçus et la technologie d’I3D utilisée sont destinés à améliorer le quotidien et l’état de santé 

général de personnes fragiles. Compte-tenu de leurs difficultés, de leurs pathologies, la prise en 

compte de leurs besoins et envies est primordiale, d’une part pour guider les chercheurs dans leurs 

travaux, mais surtout pour que ces personnes soient impliquées dans une démarche de science 

participative, avant tout destinée à les aider, notamment en leur facilitant leur quotidien en matière 

d’alimentation. 
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Ce travail de thèse se voulait être une approche multidisciplinaire destinée à comprendre et à 

maîtriser les mécanismes liés à la texturation d’aliments carnés à destination de populations ciblées, en 

particulier les personnes âgées. L’impression 3D a été choisie comme procédé de mise en œuvre de ces 

aliments, afin de pouvoir contrôler leurs géométries interne et externe, en prenant en compte les 

verrous technologiques relatifs aux matrices carnées. 

La modification d’une imprimante 3D existante (Chapitre 1), notamment par l’intégration d’un 

doseur de précision régulé en température (tête d’impression), ainsi que d’un dispositif refroidissant, 

destiné à favoriser la prise en masse des échantillons au niveau de la zone d’impression (plateau), a 

permis de lever un certain nombre de verrous relatifs aux produits carnés en améliorant nettement 

l’imprimabilité de gels de gélatine. Cette approche a permis de proscrire l’utilisation d’additifs 

texturants. Les profondes modifications apportées au système de contrôle et de pilotage de 

l’imprimante permettent désormais une maîtrise des géométries imprimées et, autorisent également 

le couplage avec une solution de post-traitement. Il apparaît néanmoins que la mise au point de textures 

adaptées pour des personnes présentant des difficultés masticatoires reste complexe et que 

l’exploration de méthodes alternatives ou complémentaires, comme le recours à la texturation par la 

réaction de glycation, est nécessaire pour envisager la conception d’une gamme d’aliments adaptée au 

plus grand nombre. 

Les travaux relatés dans le Chapitre 2 avaient pour ambition d’explorer le potentiel de la réaction 

de glycation, en tant que méthode de texturation des aliments carnés imprimés. Les résultats obtenus 

ont mis en avant la complexité liée à la maîtrise de cette réaction à des fins de texturation dans des 

milieux à base de gélatine, mais ont toutefois permis de mieux comprendre l’impact de la matrice sur 

la glycation. En effet, une approche multidisciplinaire a permis de mettre en évidence des réactions de 

O- et N-glycation favorisées par une teneur en eau initiale élevée de la gélatine ainsi qu’un effet de ces 

réactions sur l’ultrastructure des gels de gélatine, notamment par l’observation de la formation 

d’agrégats. L’ajout de D-ribose induit de nombreuses variations de la structure chimique des gels de 

gélatine, notamment au niveau des triple-hélices et, des marqueurs de la réaction ont pu être identifiés.  

La variabilité de la matière première, notamment en lien avec ses conditions de conservation et 

d’utilisation, limite considérablement son utilisation en tant qu’aliment modèle. Néanmoins, l’effet de 

la glycation, directement au sein d’une matrice viande, reste à étudier en termes de propriétés 

texturales. Comme il a été mentionné dans le Chapitre 3, le broyage poussé de la viande et, surtout 

l’ajout de mucilage destiné à favoriser la mastication, ont un impact sur les propriétés rhéologiques et 

d’écoulement lors de l’extrusion. La réaction de glycation pourrait alors être une solution alternative et 
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complémentaire pour ajuster la texture de l’aliment. Le travail effectué dans le Chapitre 2 sera donc à 

transposer sur un milieu à base de viande, afin d’évaluer la pertinence d’une telle approche sur ce type 

de matrice. 

L’analyse des résultats du Chapitre 3 constitue une première approche permettant de guider le 

choix entre différentes formulations de façon à identifier celles qui seraient les mieux adaptées à 

l’extrusion par I3D. Il apparaît que l’ajout de 6 % de mucilage de graines de lin améliore l’imprimabilité 

des matrices à base de viande testées et, qu’une concentration en sel de 1,5 % limite la déstructuration 

de la viande lors de l’extrusion. Une association entre ces deux formulations peut donc être envisagée, 

tout en prenant en compte la vitesse d’extrusion, qui semble jouer un rôle majeur sur la viscosité des 

formulations. L’étude des propriétés d’imprimabilité se poursuit actuellement par l’utilisation d’outils 

de modélisation (résultats non présentés dans ce mémoire). Des premières simulations ont été 

réalisées, en considérant les différentes formulations comme des fluides incompressibles non-

Newtoniens ayant un comportement pseudo-plastique. Un modèle axisymétrique bidimensionnel de 

l'écoulement dans la seringue et la buse d'impression a été développé sous Comsol Multiphysics® 

(Comsol Inc, Suède) pour calculer la vitesse, le taux de cisaillement, la viscosité et la distribution de la 

pression lors du processus d'extrusion (basé sur la loi de Carreau-Yasuda : Guo, Zhang & Devahastin, 

2020), et ce, afin d’explorer les effets de la formulation et des paramètres du procédé tels que la vitesse 

d'extrusion. Les forces engendrées lors de l’extrusion ont également été simulées et seront comparées 

aux valeurs expérimentales obtenues par le texturomètre couplé au simulateur d’extrusion  

(Chapitre 3). Les premiers résultats simulés montrent que l'historique de la déformation (somme des 

réponses des déformations pour chaque incrément de contraintes pris individuellement) n’influence 

pas la viscosité des formulations, contrairement aux mesures expérimentales. Bien que cela n'ait pas 

d'impact sur le schéma de simulation puisque les produits testés ont toujours le même historique, cela 

devra rester un paramètre à contrôler pour les futurs développements. Des expérimentations 

complémentaires seront nécessaires pour affiner les simulations et permettre, à terme, d’évaluer le 

potentiel de formulations plus ou moins complexes pour la conception d’aliments fonctionnels 

imprimés en 3D. 

Les outils de modélisation s’avèreront aussi précieux pour comprendre et évaluer l’impact du 

post-traitement (cuisson) des aliments imprimés en 3D. Comme évoqué dans le Chapitre 1, le post-

traitement des aliments imprimés est une étape cruciale pour le maintien des fonctionnalités 

apportées. La maîtrise de cette étape passe par un contrôle précis des durées et des températures de 

cuisson. Des travaux sur ces aspects ont été développés en parallèle de ce travail de thèse (résultats 
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non présentés dans ce mémoire) et, ont abouti à une solution par cuisson laser in situ, permettant un 

traitement couche par couche de l’aliment, tout en évitant la formation de composés néoformés 

néfastes. Cette solution semble efficace pour obtenir une cuisson homogène, mais des analyses 

complémentaires, à la fois par microscopie et par modélisation sont nécessaires pour estimer les 

températures réellement atteintes au sein des couches d’aliment imprimés. De ces températures va 

dépendre la texture finale de l’aliment, mais aussi sa qualité microbiologique. 

La phase de post-traitement aura également un impact sur la qualité nutritionnelle de l’aliment. 

Cette dernière nécessitera une évaluation, à plus long terme, notamment concernant l’apport en 

protéines. Mais, au-delà de cet apport, il conviendra d’en évaluer la digestibilité dans les conditions les 

plus proches des conditions physiologiques. C’est pourquoi il est prévu de coupler les méthodes de 

mastication artificielle (USC CROC) avec un système de digestion artificielle (UR QuaPA). Cette approche 

permettra d’évaluer l’impact du procédé d’I3D, de la formulation et de la texture de l’aliment imprimé 

dans le cas d’une mastication saine ou dégradée. 

Une approche novatrice et originale, faisant partie intégrante du projet ANS SAMASTIC, va être 

étudiée à la suite de ce travail de thèse afin d’optimiser la conception des aliments imprimés : le design 

génératif. Cette façon de concevoir de nouveaux aliments va devenir incontournable, étant donné la 

diversité des ingrédients disponibles, la volonté d’en améliorer les fonctionnalités, mais aussi afin de 

stimuler l’appétence des consommateurs (Al-Sarayreh, Gomes Reis, Carr & Reis, 2023). A noter que 

l’approche proposée par ces auteurs relève davantage de l’ingénierie inverse, en définissant au 

préalable les besoins et spécificités de l’aliment, plutôt que d’une optimisation de sa géométrie. Par 

exemple, la texture finale du produit n’est actuellement pas considérée, ce qui constitue un verrou pour 

les aliments destinés aux personnes présentant des déficiences masticatoires. Cette méthode, basée 

sur l’optimisation de la géométrie et de la quantité de matière en fonction de contraintes physiques 

appliquées (compression, étirement, cisaillement, etc.), est d’ores et déjà utilisée en industrie pour 

limiter le gaspillage de matière première et optimiser les procédés en construction mécanique, mais 

elle n’est pas appliquée dans le domaine alimentaire. Notre objectif sera d’évaluer la pertinence de sa 

transposition au secteur alimentaire, en se basant sur les travaux présentés tout au long de ce mémoire 

et en intégrant des données physiologiques (force de mastication en conditions dégradées) issues de la 

littérature. L’ensemble de ces données devrait permettre : 1) d’optimiser la géométrie de l’aliment en 

fonction de la cavité buccale (volume, forme, etc.) et des forces mises en œuvre lors de la mastication, 

2) de définir la structure interne (épaisseur de parois, nombre d’alvéoles/zones vides) nécessaire pour 

contenir une quantité adéquate de substitut salivaire à base de mucilage de graines de lin, qui sera 
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incorporé à l’aliment via les méthodes d’I3D (cf. Chapitre 3), et 3) d’obtenir un ou plusieurs prototypes 

d’aliment, dont le visuel et la méthode de conception/fabrication pourront être évalués en termes 

d’acceptabilité sociale selon les méthodes initiées dans le Chapitre 4. Le design génératif sera donc 

utilisé comme un outil d’aide à la conception d’aliments, après un comparatif des différents logiciels 

existants. Comme indiqué supra, le design génératif est actuellement utilisé pour des matériaux inertes, 

dont les propriétés mécaniques sont connues. Les bases de données des logiciels devront donc être 

implémentées pour intégrer des données biologiques et physico-chimiques, propres aux ingrédients 

alimentaires. Ceci constitue actuellement un verrou important pour le développement de ce type 

d’approches dans le domaine alimentaire. Les premiers essais réalisés au laboratoire ont permis de 

mettre en évidence cette limite avec le logiciel Inventor 3D® (Autodesk, USA), puisqu’il a fallu utiliser les 

propriétés mécaniques de matériaux non alimentaires tels que le caoutchouc ou le silicone (résultats 

non présentés). Ce type de logiciel permet néanmoins de définir les zones de l’aliment où des 

contraintes seront appliquées (par exemple, une force de mastication de 500 N) et, de fixer un 

pourcentage de réduction de la masse totale, ainsi qu’une masse critique pour l’aliment. 

Les futures évolutions du projet de conception d’aliments fonctionnels imprimés en 3D vont aussi 

consister en une transposition des procédés d’impression vers des imprimantes 3D commerciales, afin 

de pouvoir assurer une fabrication et une diffusion la plus étendue possible. Des comparaisons  

inter-laboratoires pourront avoir lieu entre les unités QuaPA, CROC et TransitionS/IMREDD sur des 

machines équivalentes (Foodini, Natural Machines, Espagne), afin de vérifier la reproductibilité des 

géométries, mais aussi et surtout, celle des textures obtenues. Cette étape est indispensable pour une 

fabrication accessible et à plus grande échelle, mais également pour en évaluer l’acceptabilité sociale. 

En collaboration avec l’unité TransitionS/IMREDD de Nice, ces aliments seront alors présentés, sous le 

contrôle de soignants et de sociologues, à des patients en CHU (Centre Hospitalier Universitaire) et en 

EHPAD (Etablissements d'Hébergement pour Personnes Agées Dépendantes) de la région PACA 

(Provence Alpes Côte d’Azur), afin de recueillir les retours d’expérience. Enfin, ce type d’aliments pourra 

aussi être présenté à d’autres populations cibles, comme les personnes en situation de handicap lourd 

ou de polyhandicap, pour qui l’alimentation est un défi quotidien. Ceci constitue l’objectif principal de 

la proposition de projet ANR « Deal4hand », portée par l’UR QuaPA et actuellement en phase 

d’évaluation. 
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Les annexes relatives à ce travail de thèse sont divisées en deux catégories : 

- Les annexes « Scientifiques » numérotées en fonction des Chapitres auxquelles 

elles sont liées (S 0.1, S 2.1 à 2.5, S 3.1 et S 4.1) ; 

- Les annexes « Valorisations » numérotées V 1 à V 8. 
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Annexe S 0.1.  

Les méthodes d’impression 3D respectant la norme ISO/ASTM52900-15. 

 

A notre connaissance, huit méthodes d’impression 3D respectent cette norme, à savoir : 

 

1) Jet de liant (ou « Binder jetting ») 

 

Ce procédé utilise deux matériaux, une poudre et un liant. Ce dernier, généralement sous forme liquide, 

sert d’adhésif entre les couches de poudre. Le matériau est déposé par un rouleau permettant d’en 

contrôler l’épaisseur, puis une tête d’impression dépose le liant, en se déplaçant dans le plan horizontal. 

Le plateau support de l’objet en construction se déplace selon l’axe z. L’impression polychromatique est 

possible avec des matériaux tels que les métaux, les polymères ou les céramiques. Le temps de 

réalisation est toutefois assez long, car un délai de refroidissement est nécessaire, ainsi qu’un post-

traitement pour durcir la pièce réalisée (Meteyer, Xu, Perry & Zhao, 2014). 

 

2) Dépôt d’énergie dirigée (ou « Directed energy deposition – DED ») 

 

Il s’agit d’un ensemble de technologies qui procèdent par dépôt de poudre ou de fil métallique fondu 

sur un support de construction. Une buse de dépôt est montée sur un bras mobile selon 4 ou 5 axes. Le 

matériau déposé est fondu par un laser, un faisceau d’électrons ou un arc plasma. La DED permet de 

réaliser des pièces métalliques de grande dimension pour l’aérospatiale, la construction navale, etc. Les 

pièces réalisées avec cette technologie ont une finition grossière qui nécessite un post-traitement, 

souvent avec une machine à commande numérique pour une mise à la cote et un lissage. Du fait de son 

principe, cette technologie peut être également utilisée pour réparer et/ou modifier des pièces 

existantes (Heigel, Michaleris & Reutzel, 2015). 
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3) Jets de matériaux (ou « Material jetting ») 

 

Cette technique permet de créer des objets, de la même façon qu’avec une imprimante à jet d’encre 

bidimensionnelle. Le matériau est projeté par une buse sur une plateforme de construction soit de façon 

continue, soit à la demande. Sur la plateforme, le matériau se solidifie et peut être durci par un laser 

ultra-violet (UV). Les matériaux utilisés doivent être projetables, les polymères et les cires sont donc 

privilégiés (Krujatz et al., 2017). 

 

4) Fusion/liaison sur lit de poudre (ou « Powder bed fusion/binding ») 

 

Cet ensemble de techniques utilise un faisceau laser ou un faisceau d’électrons pour agglomérer les 

particules de poudre du matériau. Elles utilisent un système d’étalement de la poudre sur chaque 

couche (rouleau, lame…). La poudre subit ensuite un frittage (procédé consistant à chauffer une pièce 

sans la mener jusqu’à la fusion) à l’aide d’un laser, couche par couche. L’apport en matériau pulvérulent 

est effectué par un réservoir placé au-dessus du lit de construction. Les procédés SLS (« Selective Laser 

Sintering ») (Huang et al., 2016) et DMLS (« Direct Metal Laser Sintering »), qui utilisent cette méthode, 

diffèrent essentiellement par le matériau utilisé : plastique pour SLS et métal pour DMLS. Le procédé 

SHS (« Selective Heat Sintering ») diffère des précédents car il utilise une tête d’impression chauffée 

pour fusionner la poudre du matériau. Un post-traitement est nécessaire pour éliminer la poudre en 

excès et améliorer la résistance des pièces par augmentation de leur densité. 

 

5) Assemblage de feuilles (ou « Sheet lamination ») 

 

Deux technologies coexistent : ‘Ultrasonic additive manufacturing’ (UAM) et ‘Ultrasonic consolidation’ 

(UC). Il s’agit de technologies de fabrication additive à basse température consistant en un assemblage 

de feuilles métalliques, couche par couche, pour obtenir l’objet en 3D. Les feuilles de métal sont 

pressées les unes sur les autres en même temps que des vibrations ultrasonores sont appliquées de 

façon continue, provoquant ainsi un soudage des feuilles entre elles. Après plusieurs couches, une 

machine à commande numérique (‘Computer Numerical Control’ - CNC) est utilisée pour couper la partie 

excédentaire des feuilles et ainsi ajuster la pièce à la géométrie désirée. A partir d’une épaisseur de 3 à 

6 mm, une seconde machine numérique, de taille inférieure à la première, est utilisée pour garantir la 

tolérance dimensionnelle ainsi que l’état de surface final (Shimizu et al., 2014). 
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6) Photopolymérisation en cuve (ou « Vat photopolymerization ») 

 

Cette méthode d’I3D regroupe 6 techniques : 1) « Stereo Lithography Apparatus » (SLA) qui agit par 

polymérisation d’une résine sous l’effet d’un laser UV piloté dans le plan horizontal, pour créer une fine 

couche de la pièce (Singh, Ramakrishna & Singh, 2017) ; 2) « Digital Light Processing » (DLP) qui est une 

technique de photopolymérisation de la résine à l’aide d’un projecteur numérique muni d’une ampoule 

inactinique rouge. La couche est créée en une seule exposition, ce qui accélère la vitesse de fabrication 

; chaque point polymérisé correspond à un pixel (donc à une surface unitaire) de la matrice du 

projecteur ; 3) « Continuous Liquid Interface Production » (CLIP) qui est une technique de stéréo 

lithographie en continu, utilisant un laser UV et qui présente l’avantage d’être jusqu’à 100 fois plus 

précise que les autres techniques, grâce au contrôle de l’oxygène apporté lors de la réaction de 

polymérisation ; 4) « Digital Light Synthesis » (DLS) qui utilise la technique CLIP pour l’impression des 

pièces qui sont ensuite cuites dans un four, de façon à en renforcer la résistance mécanique. Cette 

technologie permet également la création de pièces isotropes35, ce qui est rarement le cas avec les 

autres technologies ; 5) la technique « Wave Applied Voxel » (Wav) qui est utilisée pour l’impression de 

grandes surfaces en industrie, avec une rapidité jusqu’à 24 fois supérieure par rapport aux autres 

procédés industriels de polymérisation ; et enfin, 6) La technique « Solid Ground Curing » (SGC), où une 

lampe UV est utilisée par durcir chacune des couches. Cette technologie présente l’avantage de ne pas 

nécessiter de support. 

 

7) Extrusion de matériaux (ou « Material extrusion ») 

 

Cette technologie est la plus communément utilisée, notamment dans le cas des produits alimentaires. 

Dans cette technologie, nous pouvons distinguer 1) la « Fused Deposition Modellin » (FDM) ou « Fused 

Filament Fabrication » (FFF) : développées à la fin des années 90, ces techniques d’impression utilisent 

un thermoplastique conditionné sous la forme d’un fil enroulé sur une bobine. Ce fil est guidé vers une 

tête d’impression mobile et chauffée, munie d’une buse calibrée permettant l’extrusion du matériau au 

fur et à mesure de son déplacement. Le matériau d’impression est ainsi déposé couche par couche sur 

un plateau (lit), pour la fabrication de l’objet 3D (Huang et al., 2016). Et, 2) « Robocasting » ou « Direct 

Ink Writting » (DIW) : cette technique a été développée aux Etats-Unis, en 1996, pour produire des 

                                                      
35 En impression 3D, l'isotropie au sein des matériaux est une qualité qui définit l'uniformité de ses propriétés, quelle que 
soit la direction dans laquelle elles sont mesurées. 
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objets en céramique. Elle est semblable à la FDM, mais s’en différencie par le fait qu’elle ne repose pas 

sur la solidification ou le séchage du matériau déposé pour conserver sa forme après extrusion. C’est la 

forme du matériau au moment de l’extrusion qui crée la couche imprimée. Des opérations de post-

traitement doivent être appliquées après l’impression, comme le séchage ou le frittage, afin d’obtenir 

les propriétés mécaniques désirées. Cette technique est utilisée pour la production d'implants 

tissulaires biologiquement compatibles. 
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Annexe S 2.1.  

Préparation des gels de gélatine à teneur en eau fixée. 

 

Voici ci-après le mode opératoire relatif à la préparation des gels de gélatine (Chapitre 2, section 
2.2.2.1). 

 

• Peser la masse de solvant voulue (eau ultrapure ou solution tamponnée) ; 

• Verser dans un ballon en verre de 50 mL, puis le fermer ;  

• Mettre le ballon, sous agitation magnétique, dans une étuve thermostatée (température 

fixée entre 40 et 130°C, selon les expérimentations) ;  

• Attendre 10 min (équilibrage de la température) ; 

• Peser la quantité de gélatine désirée et la verser dans le ballon, tout en vérifiant l’agitation 

(attention au risque de blocage dû à la gélatine) ; 

• Attendre que la solution soit homogène et à température de l’étuve (environ 10 min) ; 

• Peser la quantité de glucide voulue, puis l’ajouter dans le ballon ; 

• Démarrer le chronomètre (qui peut être démarré après l’ajout de la gélatine pour les 

conditions Témoin) ; 

• A la fin du temps réactionnel, couler rapidement les gels dans des récipients adaptés (qui 

dépendent des analyses effectuées). Ces récipients ont été préalablement placés dans un 

bain de glace pour stopper la réaction ;  

• Attendre la prise en masse complète pendant 10 min ; 

• Les échantillons peuvent être conservés quelques heures en conditions hermétiques, mais 

ils doivent être systématiquement analysés/traités dans la journée. 

 

Voici quelques précautions relatives à la préparation des échantillons : 

• Décalage de 5 min entre chaque condition pour respecter les durés réactionnelles ; 

• Surveiller régulièrement les bouchons dans l’étuve (tendance à la surpression) ; 

• Ne pas laisser les échantillons à l’air libre (dessication rapide). 
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Annexe S 2.2.  

Protocole d’hydrolyse enzymatique pour analyse MS/MS. 

 

Dans ce travail de thèse, trois enzymes ont été testées : la trypsine, la chymotrypsine et la collagénase 

de type I. La quantité d’enzyme est de 2 mg d’enzymes par échantillon.  

 

 
 

1) Découper les gels en tronçons sur une plaque de verre à l’aide d’une lame ; 

2) Déposer les tronçons d’un cylindre de gel dans un micro-tube de 2 mL ;  

3) Ajouter 400 μL de solution de bicarbonate d’ammonium (25 mM)/enzyme ; 

4) Mettre sous agitation rotative pendant 21 h à 37 °C.  

5) Traitement des échantillons post-hydrolyse. 

 

Après digestion enzymatique, une étape de purification et de concentration protéique est nécessaire 

en vue de l’analyse des peptides en spectrométrie de masse.  

 

1. Purification protéique  

Au cours de cette étape, il convient d’utiliser des colonnes Vivaspins, qui sont des colonnes filtrantes ne 

laissant passer que les molécules de poids moléculaire > 5 kDa. Avant de les employer, il est nécessaire 

d’effectuer un lavage avec de l’eau ultrapure.  
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Mode opératoire : 

- Déposer 400 μL d’eau ultrapure au niveau de la colonne ; 

- Centrifuger 15 min à 10 000 g ; 

- Vider l’eau contenue dans le micro-tube et la colonne ; 

- Déposer 400 μL d’échantillon dans la colonne ; 

- Centrifuger 2 h à 10 000 g ; 

 

2. Concentration protéique  

Cette étape permet de s’affranchir de l’éventuelle présence d’impuretés restant dans l’échantillon. La 

concentration s’effectue sur des colonnes C18 (Pierce C18 Spin Column). Il s’agit d’une séparation basée 

l’hydrophobicité des molécules.  

 

Mode opératoire : 

- Activation de la colonne (x2) : 200 μL de solution d’activation, centrifugation à 1500 g, pendant 

60 s, à 4 °C ; 

- Equilibration de la colonne (x2) : 200 μL de solution d’activation, centrifugation 1500 g, pendant 

60 s, à 4 °C. ; 

- Chargement de l’échantillon (x3) : 50 μL d’échantillon, centrifugation 1500 g, pendant 60 s, à 4 

°C ;  

- Lavage (x3) : 200 μL de solution d’activation, centrifugation 1500 g, pendant 60 s, à 4 °C ;  

- Elution : 20 μL de solution d’activation, centrifugation 1500 g, pendant 60 s, à 4 °C ;  

- Séchage. 
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Annexe S 2.3.  

Préparation des échantillons pour dépôt sur plaque Maldi-TOF/TOF. 

 

Mode opératoire : 

- Peser 0,2 g de gel pour 1 mL de tampon (w/v : 1/5) ; 
- Dénaturation thermique au bain-marie pendant 5 min à 97 °C ; 
- Homogénéisation au vibro-broyeur « Retch » à vitesse maximale (30 min à température 

ambiante) ; 
- Centrifugation à 10000 g pendant 10 min à 10 °C ; 
- Le culot est jeté, récupérer le surnageant ; 
- Dilution au 1/5 du surnageant ; 
- Purification sur colonnes C18 (cf. Annexe S 2.2). 

 

Composition du tampon :  

- 40 mM de Tris-HCl pH 8,8 ; 
- 2 mM EDTA et inhibiteurs ; 
- 0,1 % SDS ; 
- 1 % DTT. 

A noter que l’EDTA a un effet inhibiteur sur les métalloenzymes, le SDS est un tensioactif et le DDT 

permet de limiter la formation de ponts disulfures (Tableau 2.7).  

 

Dépôt sur plaque Maldi-TOF/TOF : 

Après repérage des positions (échantillons et calibrants), 1 µL d’échantillon est déposé sur la cible, puis 

1 µL de matrice HCCA. 
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Plaque de dépôt Maldi-TOF/TOF. Les positions des échantillons et des calibrants peptides sont repérées. 

 

Composition de la matrice HCCA (Acide trifluoroacétique et acide α-cyano-4-hydroxycinnamique) (Tableau 
2.7) : 

Pour 1 mL de matrice : 

- 10 mg d’HCCA ; 
- 499 µL d’eau ultra-pure ; 
- 400 µL d’acétonitrile ; 
- 1 µL de TFA ; 
- Passer 5 min aux ultra-sons. 
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Annexe S 2.4.  

Moules pour gels de gélatine conçus par CAO et imprimés en 3D. 

 

Moules pour essais de rhéologie : 

 

 

Moules Imprimés en 3D en acide polylactique. Destinés aux mesures rhéologiques des gels glyqués et 
non-glyqués (cf. Chapitre 2). 
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Annexe S 2.5.  

Préparation d’échantillons pour les observations microscopiques. 

 

1. Cryofixation (pour les analyses FT-IR) 
 
Matériels nécessaires :  

- Gants + lunettes de protection 
- Azote liquide 
- 2-méthylbutane  
- Boîte en polystyrène pour l’azote 
- Bécher en plastique épais résistant au froid 
- Couvercle en aluminium pour le bécher 
- Milieu d’enrobage cryogénique (OCT, Dutscher, France) 
- Paire de pinces longues 

Mode opératoire :  
- Remplir le récipient en polystyrène avec de l’azote liquide, mettre le couvercle et placer 

l’ensemble sous la sorbonne ; 
- Remplir le bécher de 2-méthylbutane et le placer dans l’azote. Couvrir le bécher ; 
- Attendre 15 min environ que le 2-méthylbutane se refroidisse. De petits cristaux doivent 

apparaître dans le fond du bécher ; 
- Plonger l’échantillon en le tenant avec les pinces (30 s) ; 
- Mettre une grosse goutte d’OCT sur la platine du cryostat pour y coller l’échantillon. Faire un 

tour de colle bien épais tout autour pour s’assurer que l’échantillon ne se décroche pas ; 
- Conserver l’échantillon à -20 °C dans le cas de coupes dans un délai court, sinon le placer à -80 

°C. 
 
2. Coupes histologiques avec le cryostat Leica (pour les analyses FT-IR) 

2.1. Principe de la méthode 
Préparer des coupes de tissu (musculaire, organes, gels…) et les fixer sur des lames en vue de colorations 
pour des caractérisations histologiques. 
 

2.2. Matériels nécessaires 
 
- Plateau porte-lames ; 
- Lames en verre Superfrost ou Superfrost +, fenêtres BAF2 (analyses infrarouge) ou silice 

conformément au type de coloration du protocole ; 
- Pointe métallique ; 
- Bistouri ; 
- Boite à couvercle coiffant. 
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2.3. Réactifs 
 
- Milieu d’enrobage cryogénique (OCT, Dutscher, France) 
- Alcool à 95 %. 
 

2.4. Contraintes de la méthode 
 
- Régler le thermostat du cryostat et du porte-objet à la température d’utilisation  

(-18/-20 °C). Toutefois, il est possible que certains échantillons, selon leur nature ou le traitement 
appliqué (très gras, très salés, marinés, cuits…) nécessitent une température inférieure et l’on peut 
refroidir l’enceinte et le porte-objet à -30 °C et même jusqu’à -50 °C ; 

- Le petit matériel (bistouri, pince, pinceaux et pointe) doit être gardé à la température de travail dans 
l’enceinte du cryostat. 

 
2.5. Mode opératoire 

 
- Régler la température de l’enceinte et du porte-objet du cryostat. S’assurer que les outils soient bien 

dans l’enceinte pour être à la bonne température ; 
- Préparer les lames sur un plateau porte-lames. Prévoir au moins 3 à 4 lames par échantillon et par 

type de coloration, les identifier au crayon à papier (ne pas utiliser de marqueur qui pourrait polluer 
les bains de coloration) ; 

- Préparer une boite à couvercle coiffant identifiée avec le nom de l’expérimentation et le nom des 
échantillons ; 

- Sortir les échantillons du congélateur à -80 °C un par un, avec la pince les poser dans l’enceinte. 
Attendre l’équilibre de température ;  

- S’assurer que le volant soit bloqué avec le porte-objet en position basse ; 
- Coller l’échantillon sur la platine au moyen des pinces avec le milieu de montage (OCT) ; 
- Placer la platine sur l’élément Peltier (emplacement d’accélération de refroidissement) et attendre 

1 à 2 min. La colle devient blanche ; 
- Installer la platine sur le porte-objet de façon à optimiser et sécuriser la coupe ; 
- Dégrossir l’échantillon avec des coupes de 20 ou 30 µm avec la lame anti-roll relevée jusqu’à obtenir 

une surface plane de la taille de la coupe. Veiller à s’assurer de l’orientation souhaitée : coupe 
transverse ou coupe longitudinale. Coller un spécimen de coupe sur une lame « brouillon » et 
regarder sous microscope optique pour s’en assurer ; 

- Réaliser ensuite 4 à 5 coupes d’épaisseur 10 µm pour les observations histologiques, ou de 6 µm pour 
les analyses infrarouge (fenêtres BAF2) ; 

- Lorsque la coupe est réalisée, soulever délicatement la lame anti-roll et appliquer la lame avec 
précaution sur la coupe sans pli ni déchirure. La coupe doit être déposée en bas de la lame afin qu’elle 
puisse être immergée dans le bain de coloration. Toujours coller les coupes sur le recto de la lame 
(côté étiquette) ; 

- Pour des coupes sériées, s’assurer qu’il y ait le moins possible de coupes intermédiaires pour 
retrouver la même structure musculaire sur toutes les coupes ;  
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- Laisser déshydrater les coupes sur les lames, posées à plat sur le plateau porte lames, pendant 15 à 
60 min selon la température du laboratoire avant de les congeler ; 

- Ranger les lames dans une boite à couvercle coiffant, sceller le pourtour de la boite avec un ruban 
adhésif ; 

- Conserver la boîte dans un congélateur à -20 °C. La boîte peut être conservée à +4 °C si la coloration 
est réalisée dans les 24 h ; 

- Retirer l’échantillon de la platine, toujours avec le volant bloqué en position haute, en le posant sur 
la vitre du cryostat qui est tiède et fait fondre la colle. Agir rapidement pour ne pas décongeler 
l’échantillon en se servant d’une pince et d’une spatule. Dans l’enceinte, à l’aide d’une pince et du 
bistouri, retirer le plus d’OCT possible. Replacer l’échantillon dans son contenant et le ranger 
immédiatement dans sa boîte dans le congélateur -80 °C ; 

- En fin d’utilisation, nettoyer le cryostat (volant bloqué) avec les pinceaux, vider le bac des résidus et 
« aspirer » les poussières restantes avec la buse d’aspiration. Remonter la température de l’enceinte 
et du porte-objet à -10 °C. Les outils propres doivent être maintenus dans l’enceinte. Penser à 
éteindre l’éclairage. L’appareil doit rester en veille en permanence.  

 
3. Coupes pour la microscopie électronique à transmission 

3.1. Fixation des échantillons36 
 
Etape 1 : 
Fixation des échantillons (cylindres de L=20mm et D=10 mm) dans une solution de glutaraldéhyde à 2,5% 
: 
Dans chaque tube, verser 2,37 mL de solution de cacodylate à 0,1 M et ajouter 0,125 mL de solution de 
glutaraldéhyde à 50%.  
Couper les cylindres de gel en 2 (dans la hauteur). Mettre 1 moitié de côté pour la cryofixation et couper 
l’autre moitié en 4 dans le sens de la longueur avant de placer les morceaux dans chaque tube. Laisser 
les tubes 2 h sur la paillasse avant de les placer à 4 °C pour au moins 2-3 jours. Les échantillons peuvent 
être conservés ainsi plusieurs jours.  
Cette étape permet de fixer les protéines contenues dans les échantillons. 
 
Etape 2 : 
Découpe des gels : 
Les morceaux de gels fixés au glutaraldéhyde sont découpés en petits cubes d’environ 2 mm de côté, 
sous loupe binoculaire, pour cibler les zones d’intérêt. Une dizaine de petits cubes est nécessaire. Le 
reste des échantillons peut rester dans le glutaraldéhyde.  
 
Etape 3 : 
Transfert des cubes de gels dans le tampon cacodylate : 
Verser environ 3-4 mL de solution de cacodylate à 0,1 M pH 7,4 dans chaque tube. Ajouter les petits 
cubes précédemment découpés ; ils doivent être immergés pendant 5 min dans la solution en excès. 
                                                      
36 Toutes les manipulations sont réalisées avec des gants, sous sorbonne. 
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Celle-ci fait ici office de solution de rinçage. Il est possible de conserver les échantillons quelques jours 
dans la solution, auquel cas on rajoute du glutaraldéhyde pour obtenir une solution à 0,1% de 
concentration de manière à s’assurer d’une fixation stable.  
 
Etape 4 : 
Fixation dans l’acide osmique : 
Etape à réaliser une fois que toute la série d’échantillons transférée dans le cacodylate est prête, car 
elle nécessite l’utilisation d’ampoules d’osmium (fixation sur protéines et lipides) de 10 mL (limitation 
du gaspillage).  
Préparer la solution d’acide osmique (les ampoules sont à 4 % pour une concentration finale souhaitée 
de 1%), dilution au ¼ dans du tampon cacodylate à 0,1 M pH 7,4. Aspirer et vider la P5000 à plusieurs 
reprises pour mélanger la solution). Verser 1 mL de solution d’osmium à 1%. Laisser le tube fermé sur 
la paillasse pendant 60 min sans dépasser 90 min. 
Cette solution permet de fixer les lipides contenus dans l’échantillon (peu présents dans notre cas), et 
permet d’améliorer le contraste de l’image observée au microscope.  
 
Etapes suivantes :  
- Vider l’osmium contenu dans le tube et, verser 1 mL de cacodylate à 0,1 M dans le tube. Attendre 5 

min ; 
- Vider le tampon dans la poubelle dédiée et verser 1 mL d’eau déminéralisée. Attendre 10 min ; 
- Vider l’eau et verser 1 mL d’éthanol à 70° dans le tube. L’échantillon peut se conserver dans cette 

solution pendant plusieurs jours ; 
- Les échantillons doivent ensuite être déshydratés : vider l’éthanol à 70° puis remplir à mi-hauteur 

d’éthanol à 95° et laisser reposer pendant 20 min. Vider l’éthanol à 95° ;  
- Recommencer l’étape précédente ; 
- Remplir le tube avec de l’éthanol 100° et laisser de côté 20 min ; 
- Recommencer l’étape précédente (déshydratation des échantillons) ; 
- Remplir le tube avec la solution d’oxyde de propylène et attendre 20 min ; 
- Recommencer l’étape précédente ; 
- Préparer le mélange oxyde de propylène/résine37 (ratio 1/1) : on considère que l’on utilise 3 mL par 

tube (un catalyseur est ajouté à la résine) ; 
- Vider l’oxyde de propylène et ajouter le mélange oxyde/résine à mi-hauteur, il s’agit de l’étape 

d’imprégnation (60 à 90 min) ;  
- Vider le mélange et remplir les tubes de résine à mi-hauteur en essayant d’avoir tous les échantillons 

au fond du tube. Laisser imprégner pendant 12 h ;  
- Avec le reste de la résine, couler les moules destinés aux échantillons (placer des étiquettes papier 

préalablement numérotées au fond des moules) ;  
- Le lendemain : vider les tubes (5 par 5) en les mettant tête en bas dans l’entonnoir du bidon de 

récupération de la résine (les tubes mettent 5-10 min à se vider).  
- Se débarrasser des bulles qui ont pu remonter à la surface, et remettre l’étiquette au fond du moule 

à l’aide des pinces. Placer 2 échantillons par moule (un de chaque côté de l’étiquette). Les enfoncer 

                                                      
37 Résine époxy TAAB composé de DDSA (Dodecenyl Succinic Anhydride) 25 %, MNA (Nadic Meyhyl Anhydride) 25 %, TAAB 
embeding 50 % + 2 % de DMP-30 (catalyseur). 
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légèrement en veillant à ne pas faire de bulles. Veiller également à placer les échantillons de manière 
à ce que ce qui est écrit sur l’étiquette soit lisible ; 

- Placer les moules à l’étuve à 37 °C pendant 2 h (cela va permettre aux bulles de remonter à la 
surface), puis à 60 °C pendant 72 h.  

 
3.2. Réalisation des coupes 

 
Choisir les blocs de résine contenant les échantillons les mieux positionnés (parallèles à l’extrémité du 
bloc). 

- Limer les 1ères couches de résine jusqu’à proximité de l’échantillon ; 
- Fixer le bloc dans le porte-échantillon en limitant le porte-à-faux, serrer avec la clé 
- Allumer l’alimentation de l’Ultracut (Tableau 2.5) ; 
- Placer le porte-échantillon sur la platine verticale ; 
- Découper les 4 bords de la résine (en tournant le porte-échantillon) avec une lame de rasoir pour 

dégager l’échantillon (en forme de pyramide) ; 
- Découper l’échantillon, si nécessaire, pour que sa taille ne dépasse pas 1 mm de section ; 
- Donner une forme de trapèze à la section de l’échantillon 
- Placer le porte-échantillon sur le bras mobile (détrompeur pour le sens du porte-échantillon) ; 
- Tourner l’échantillon (mollettes) pour orienter correctement le trapèze (pour les coupes, le 

couteau doit attaquer le côté large du trapèze en 1er) ; 
- Monter un couteau de verre pour arraser la surface de l’échantillon (mode « semi-fine » de 

l’Ultracut) ; 
- Orienter le couteau pour lui donner un angle de 6° (inclinaison vers l’échantillon) ; 
- Ajuster l’orientation de l’échantillon en fonction de son orientation par rapport au couteau, doit 

être quasi parallèle ; 
- Avancer le couteau vers l’échantillon par pas de 1 µm (1 tour de manivelle) ou avancer par pas 

de 2 µm en utilisant en parallèle la molette de gauche ; 
- Une fois au contact, faire des coupes de 1 µm jusqu’à obtenir une surface d’échantillon 

homogène ; 
- Changer le couteau, remplacer par un couteau diamant ; 
- Repousser le bras mobile vers l’arrière afin de ne pas arriver en butée en cours de réglage ; 
- Se remettre au contact de l’échantillon et faire des coupes de 1 µm pour réajuster la surface ; 
- Remplir le réservoir du couteau avec de l’eau déminéralisée, ajuster le niveau en fonction de « 

l’effet miroir » de la surface du liquide. La surface doit apparaître blanche et être affleurante au 
couteau ; 

- Quand les coupes sont propres, passer en mode « Ultra-fines » afin d’obtenir des coupes 
d’environ 90 nm ; 

- Placer des grilles de cuivre dans de l’éthanol pur puis prélever le nombre nécessaire et les faire 
sécher sur papier filtre ; 

- Retirer les coupes inutiles avec une boule de pipette Pasteur en veillant à ne pas toucher le 
couteau ; 

- Si les coupes sont plissées, il est possible de les détendre en passant, au-dessus (à quelques mm), 
un papier imbibé de toluène (attention aux vapeurs) ; 

- Trier les coupes utilisables en fonction de leur couleur. Les couleurs correspondent aux 
épaisseurs obtenues. Seules les coupes blanches ou jaunes-or sont exploitables ; 

- Le tri se fait avec un cil monté sur un morceau de pipette Pasteur avec de la paraffine ; 
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- Avec une pince fine, plonger une grille dans le réservoir et la placer sous les coupes à récupérer. 
Remonter la grille en récupérant la coupe comme avec une épuisette. On peut mettre plusieurs 
coupes sur une même grille en fonction de leurs tailles ; 

- Les coupes doivent être placées sur le côté brillant des grilles ; 
- Poser la grille dans une boîte, sur papier filtre, en l’inclinant légèrement pour retirer l’eau puis 

la poser. Laisser sécher avant de refermer la boîte. 
 
N.B. : les coupes semi-fines peuvent aussi être exploitées en microscopie optique : 

- Les récupérer (environ 10) avec une boule de pipette Pasteur ; 
- Les déposer sur une lame sur laquelle a été déposée une goutte d’eau déminéralisée ; 
- Placer une platine chauffante jusqu’à évaporation (permet aussi de détendre les coupes) ; 
- Recouvrir de bleu de Toluidine filtré (fixation sur les protéines) ; 
- Poser sur la platine chauffante jusqu’à apparition de contours irisés (vert billant). Compter 

environ 1 min pour cette étape ; 
- Retirer l’excès de colorant et rincer à l’eau déminéralisée. 

  
3.3. Coloration/contraste 

 
Le terme de « coloration » est un abus de langage dans ce cas puisqu’il s’agit d’apporter du contraste 
aux coupes précédemment réalisées par l’utilisation de métaux lourds. Les électrons émis par la source 
du MET ne traverseront pas ces métaux. Ces métaux ne se fixent pas spécifiquement sur des structures 
déterminées, cela dépend des interactions mises en jeu. Les mécanismes restent mal connus. 
A noter que l’acide osmique, utilisé lors de la fixation des échantillons, a également un rôle de 
contrastant. Mais, celui-ci est insuffisant pour permettre des observations correctes en MET. 
 
Etape 1 : 
1er contrastant 

- Choisir 2 grilles pour chaque condition, considérer un volume de contrastant de 500 µL pour 2 
grilles (2 grilles par puits) ;  

- Préparer, dans un flacon teinté (réactif sensible aux UV), une solution d’acétate d’uranyle : 4,5 
mL d’éthanol à 50 % et 7 % d’acétate d’uranyle en poudre (0,315g) ; 

- Mettre sous agitation magnétique pendant 10 min ; 
- Sous une Sorbonne, aspirer le contenu du flacon avec une seringue, ajouter un filtre (0,45 µm) 

et déposer environ 500 µL de solution dans n puits d’une plaque en faïence. Recouvrir 
immédiatement d’un couvercle opaque ; 

- A intervalle d’environ 5 min (décalage nécessaire pour les temps de rinçage), déposer 2 grilles 
du même échantillon dans les puits en veillant à leur immersion complète. Remettre le couvercle 
(le temps d’immersion ne doit pas dépasser 30 min sinon le contraste est trop important et un 
précipité peut se former sur les grilles) ; 

- Au bout de 25 min d’immersion, en les tenant avec une pince, rincer les grilles avec de l’éthanol 
50 % de la façon suivante : 

o Faire couler environ 50 gouttes (avec une pissette) sur la face cuivre de la grille ; 
o 50 gouttes sur l’autre face ; 
o A nouveau 50 gouttes sur la face cuivre ; 
o Rincer la jonction entre la pince et la grille afin d’éliminer les résidus d’acétate d’uranyle. 
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- Déposer les grilles dans leurs boîtes. 
 
Etape 2 : 
2nd contrastant 

- Préparation de 2 solutions mères : 
o Nitrate de plomb : 33.12 g /100 mL (solution A) ; 
o Citrate trisodique : 35.71 g /100 mL (solution B). 

- Préparation de la solution fille, extemporanément : 
o Solution A : 1 mL ; 
o Ajouter 4 mL d’eau déminéralisée ; 
o Solution B : 1,5 mL ; 
o Ajouter 4 mL d’eau déminéralisée ; 
o Agiter 1 min à la main ; 
o Attendre 30 min ; 
o Ajouter 2 mL de NaOH 1 M ; 

- Dans des boîtes de Pétri en verre (compter une boîte pour 3 échantillons), placer des pastilles 
de soude en quantité (environ la moitié de la boîte). Ces pastilles sont destinées à piéger le CO2 
(pour éviter l’apparition d’un précipité, il est nécessaire de bloquer sa respiration lors de 
l’ouverture des boîtes) ; 

- Déposer 3 gouttes de solution fille à côté des pastilles de soude (si nécessaire, incliner très 
légèrement la boîte de façon que la solution n’entre pas en contact avec les pastilles) ; 

- Déposer les grilles de façon qu’elles flottent à la surface des gouttes (côté cuivre au contact de 
la goutte) ; 

- Décaler les dépôts de 5 min pour pouvoir effectuer les rinçages ; 
- Respecter un temps de contact de 20 min ; 
- Préparer 5 flacons de 100 mL pour les rinçages : 

o Le 1er contient 2 % de NaOH (2 mL NaOH 1 M qsp 100 mL d’eau déminéralisée) ; 
o Les 4 suivants contiennent uniquement de l’eau déminéralisée (les récipients doivent 

être bien remplis pour faciliter le trempage). 
- Saisir la grille avec une pince en la tenant fermement et la tremper 30 fois dans chaque flacon 

avec un rythme soutenu (la grille doit être perpendiculaire à la surface du liquide) ; 
- Déposer la grille sur papier filtre et laisser sécher. 
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Annexe S 3.1.  

Protocole d’extraction du mucilage à froid. 

 

Ingrédients : 

- Graines de lin doré ; 

- Eau déminéralisée. 

 

Mode opératoire : 

- Peser 30 g de graines de lin dans un bécher de 1000 mL ; 

- Ajouter 500 mL d’eau déminéralisée ; 

- Remuer quelques secondes et placer 65 h à 4 °C ; 

- Traitement par sonication pendant 0, 30 ou 60 min : les béchers sont placés dans un bain à ultra-

sons à température ambiante (mode puissance « normal ») ; 

- Le prélèvement du mucilage doit se faire sous agitation, la décantation peut provoquer un 

gradient de concentration. 

 

Conservation : 

- Noter la date de préparation sur le bécher ; 

- Conserver une semaine à 4 °C. 
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Annexe S 3.2.  

Protocole d’extraction du mucilage à chaud. 

 

Ingrédients : 

- Graines de lin doré ; 

- Eau déminéralisée. 

 

Mode opératoire : 

- Peser 30 g de graines de lin directement dans une casserole ; 

- Ajouter 500 mL d’eau déminéralisée ; 

- Mettre la casserole sur la plaque induction, régler sur le maximum ; 

- Au début de la cuisson, remuer les graines et les décoller du fond de la casserole car elles gonflent 

et restent collées entre elles, même pendant l’ébullition ; 

- Réduire la puissance à 2 et mettre le couvercle de manière qu’il y ait un peu d’air (ne pas fermer 

complètement car le mucilage monte très rapidement et peut déborder) ; 

- Faire bouillir pendant 20 minutes ; 

- Verser la préparation dans un bécher au travers d’un chinois en inox ; 

- Laisser s’écouler le mucilage et racler de temps en temps le fond du chinois contre les bords du 

bécher pour bien récupérer le mucilage qui reste accroché ; 

- Le prélèvement du mucilage doit se faire sous agitation, la décantation peut provoquer un 

gradient de concentration. 

 

Conservation : 

- Noter la date de préparation sur le bécher ; 

- Conserver une semaine à 4 °C. 
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Annexe S 3.3.  

Protocole de broyage des échantillons de viande à l’azote liquide. 

 

Matériels : 

- Broyeur à billes double cuve ; 

- Cuves et billes en acier inoxydable ; 

- Cuves, paniers, pinces ; 

- Azote liquide (environ 150 L pour 4 kg d’échantillons) ; 

- Gants et lunettes de protection. 

 

Mode opératoire : 

- Refroidir les cuves et billes dans l’azote liquide ; 

- Placer les cubes de viande dans les cuves (50 g par cuve) et mettre les couvercles ; 

- Replacer l’ensemble dans l’azote liquide pendant 60 à 90 s ; 

- Placer les cuves dans le broyeur (verrouiller les cuves) ; 

- Effectuer un cycle de 3 min de broyage (mouvement vertical) ; 

- Récupérer la poudre dans des sacs et les placer sous vide puis à -18 °C. 
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Annexe S 4.1.  

Questionnaires présentés à différents publics. 

 

Lors des journées portes ouvertes du Centre INRAE Clermont-Auvergne-Rhône-Alpes 

(2019) : 
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Lors de la présentation de l’I3D alimentaire à l’association « Les gourmets gourmands 
» (2023) : 

 

 
 

IMPRESSION 3D ALIMENTAIRE, VOTRE AVIS NOUS INTERESSE ! 
 
Aviez-vous déjà entendu parler d'impression 3D alimentaire ? 
□ Oui 
□ Non 

 
Si oui, à quelle occasion ? 
(Réponse libre) 

 
Accepteriez-vous de manger des aliments imprimés en 3D ? 
□ Oui 
□ Non 
□ Autre : 
 
Si oui : pour quelle(s) raison(s) consommeriez-vous ce type d’aliments ? (Plusieurs choix possibles) 
 
□ Pour faciliter la préparation de mes repas 
□ Pour améliorer mon équilibre alimentaire 
□ Pour améliorer ma santé ou mon bien-être 
□ Je suis sensible à l’aspect visuel et/ou à la texture des aliments 
□ Je teste facilement les innovations 
□ Je teste facilement les innovations 
□ Le côté ludique m’intéresse 
□ Autre : 
 
Si oui : à quelle occasion consommeriez-vous ce type d’aliments ? 
(Plusieurs choix possibles) 
 
□ Alimentation quotidienne à domicile 
□ En restauration collective 
□ Lors de moments de convivialité 
□ Par curiosité 
□ Lors d’un traitement médical ou d’un régime 
□ Lors d’un traitement médical ou d’un régime 
□ Autre : 
 
Si non : quel(s) serai(en)t, à priori, le(s) frein(s) à la consommation de ces aliments ? 
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(Plusieurs choix possibles) 
 
□ L’aspect visuel et/ ou la texture 
□ Le goût attendu 
□ Un manque de diversité des ingrédients 
□ Une nouvelle technologie (difficultés de mise en œuvre) 
□ Le prix 
□ Autre : 
 
Selon vous, à qui cette technologie pourrait-elle être utile ? 
(Plusieurs choix possibles) 
 
□ Aux enfants et adolescents 
□ Aux jeunes actifs 
□ Aux personnes ayant des besoins nutritionnels spécifiques (avec carences, sportifs, femmes 

enceintes) 
□ Aux personnes ayant des difficultés à manger (personnes âgées, personnes en situation de 

handicap…) 
□ A tout le monde 
□ Autre : 
 
Selon vous, à qui serait destiné ce type d’aliments ? 
(Plusieurs choix possibles) 
 
□ Aux enfants et adolescents 
□ Aux jeunes actifs 
□ Aux personnes ayant des besoins nutritionnels spécifiques (avec carences, sportifs, femmes 
enceintes) 
□ Aux personnes ayant des difficultés à manger (personnes âgées, personnes en situation de 
handicap…) 
□ A tout le monde 
□ Autre : 
 
Selon, vous, quels seraient les avantages et inconvénients de cette technologie de fabrication 
d’aliments ? 
(Réponse libre) 

 
 
 

Quelle est votre catégorie socio-professionnelle ? 
 
□ Agriculteur 
□ Artisan/commerçant/chef d’entreprise 
□ Profession libérale 
□ Cadre ou profession intellectuelle supérieure 
□ Profession intermédiaire 
□ Employé 
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□ Ouvrier 
□ Retraité 
□ Demandeur d’emploi 
□ Homme ou femme au foyer 
□ Etudiant, lycéen 
□ Autre, précisez : … 
 
Vous êtes… 
 
□ Une femme 
□ Un homme 
 
Merci d’indiquer votre âge (si vous le souhaitez) 
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Annexe V 1.  

Production scientifique en lien avec le sujet de thèse.  

Période 2018-2023. 

 

1) Articles à comité de lecture 

Portanguen, S., Meurillon, M., Duconseille, A., Drancourt, N., Peyron, M.A., Sicard, J., Dumoulin, C., Théron, L., 

Tournayre, P., Astruc, T. & Mirade, P. S. Using the glycation reaction to texturize 3D printed foods for people 

with oral declines: a review. En cours de révision. 

Portanguen, S., Dumoulin, C., Duconseille, A., Meurillon, M., Mirade, P.S. & Astruc, T. Effects of the glycation 

reaction on the chemical structure of gelatin gels - Application to the design of functional foods by 3D printing. 

En préparation. 

Portanguen, S., Dumoulin, C, Duconseille, A., Meurillon, M., Sicard, J., Théron, L., Chambon, C., Sayd, T., Mirade, 

P.S. & Astruc, T. Impact of water content and Bloom index on gelatin glycation. Food Hydrocolloids (IF=10.7), 

145, 109096.  DOI : 10.1016/j.foodhyd.2023.109096. Annexe V 7. 

Schiell, C., Portanguen, S., Scislowski, V., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2023). Investigation into the physicochemical 

and textural properties of an iron-rich 3D-printed hybrid food. Foods (IF=5.6), 12, 1375-1391. 

https://doi.org/10.3390/foods12071375. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Gibert, P., Leonardi, S., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2022). Development of a 3D 

printer for the manufacture of functional food protein gels. Foods (IF=5.6), 11, 458.  

DOI : 10.3390/foods11030458. Annexe V 5. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Sicard, J., Astruc, T., & Mirade, P.-S. (2019). Toward the design of functional foods 

and biobased products by 3D printing: A review. Trends in Food Science & Technology (IF=8.5), 86, 188-198. 

DOI : 10.1016/j.tifs.2019.02.023. Annexe V 4. 

2) Chapitre d’ouvrage 

Portanguen, S., Meyer, V., Meurillon, M., Guittard, M., Duconseille, A., Schiell, C., Araszkiewiez, J., Astruc, T. & 

Mirade, P.S. (2024). Social acceptability of new food processes and novel foods - Application to 3D printing 

and hybrid foods, Chapter 21 (titre provisoire). In: Innovative Food Processing and Packaging Technologies: 

Present and Future, United States Department of Agriculture, Elsevier. En préparation. 

https://doi.org/10.1016/j.foodhyd.2023.109096
https://doi.org/10.3390/foods12071375
https://doi.org/10.3390/foods11030458
https://doi.org/10.1016/j.tifs.2019.02.023
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Duconseille, A. & Portanguen, S. (2023). La conception d’aliments fonctionnels par impression 3D, est-ce 

acceptable de l’accepter ? L’acceptabilité sociale – Enjeux de société et controverses scientifiques. Presses de 

l’école des Mines. Annexe V 8. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Sicard, J., Astruc, T., & Mirade, P. (2022). 3D food printing: Genesis, trends and 

prospects. In R. Bhat (Ed.), Future Foods: Global Trends, Opportunities, and Sustainability Challenges Elsevier 

Inc. ed., (pp. 18). DOI : 10.1016/b978-0-323-91001-9.00008-6. Annexe V 6. 

3) Congrès et colloques : communications orales 

Duconseille, A. & Portanguen, S. (2023). La conception d’aliments fonctionnels par impression 3D, est-ce 

acceptable de l’accepter ? Colloque international. L’acceptabilité sociale : enjeu de gouvernance, enjeu de 

société. Nice, 25-26 mai. 

Schiell, C., Portanguen, S., Scislowski, V., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2022). Investigation of the physicochemical 

and textural properties of an iron-rich 3D-printed hybrid food. In 68th International Congress of Meat Science 

and Technology. Kobe, Japan. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Brunel, T., Fortune, M. & Mirade, P.S. (2021). L’impression 3D appliquée à 

l’alimentaire. 16èmes Journées de la Mesure et de la Métrologie, INRAE, Ardes sur Couze, France. 

Tournayre, P., Portanguen, S., Gibert, P., Gameiro, T. & Mirade, P.S. (2021). Modification d’une imprimante 3D 

FDM pour l’impression alimentaire. 16èmes Journées de la Mesure et de la Métrologie, INRAE, Ardes sur Couze, 

France. 

Mercier, F., Tournayre, P., Portanguen, S. & Mirade, P.S. (2021). Impression 3D métal : Intérêts et contraintes. 

16èmes Journées de la Mesure et de la Métrologie, INRAE, Ardes sur Couze, France. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Sicard, J., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2019). Conception d’aliments à fonctionnalités 

ciblées par impression 3D. XVIIème Congrès de la Société Française de Génie des Procédés. Nantes, France. 

4) Congrès et colloques : posters 

Portanguen, S., Dumoulin, C., Meurillon, M., Duconseille, A., Sicard, J., Mirade, P.S., Sayd, T., Chambon, C., 

Théron, L. & Astruc, T. (2023). Meat based functional food – Variability of the glycation reaction in gelatin. In 

69th International Congress of Meat Science and Technology. Padova, Italy. 

Schiell, C., Portanguen, S., Scislowski, V., Rivard, C., Mirade, P.S. & Astruc, T. (2023). Iron distribution and 

oxidation in a 3D-printed animal/plant hybrid food using synchrotron X-ray radiation. In 69th International 

Congress of Meat Science and Technology. Padova, Italy. 

https://doi.org/10.1016/b978-0-323-91001-9.00008-6
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Schiell, C., Portanguen, S., Scislowski, V., Rivard, C., Mirade, P.S. & Astruc, T. Impact of storage conditions and 

time on iron distribution and state in a 3D-printed hybrid food. 26èmes Journées de l’Ecole Doctorale SVSAE, 5-

6 juin 2023, Clermont-Ferrand. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Astruc, T., Mirade, P.S. (2022). Texturing of a functional food by 3D printing – 

Development of a 3D printer prototype. 25èmes Journées de l’Ecole Doctorale SVSAE, 18-19 mai 2022, 

Clermont-Ferrand. 

Duconseille, A., Portanguen, S., Tournayre, P., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2022). Development of new foods rich 

in animal proteins adapted to the masticatory capacity of seniors. In 36th EFFoST International Conference. 

Dublin, Ireland. 

Tournayre, P., Portanguen, S., Sicard, J, Mirade, P.S. (2018). Study and realization of a 3D printhead for meat-

based food. 32th EffoST, Nantes, France. 

Tournayre, P., Portanguen, S., Sicard, J, Mirade, P.S. (2018). Etude et réalisation d’une tête d’impression 3D pour 

aliments carnés. J2M INRA, Ile d’Oléron, France. 

5) Documents de transferts 

Déclaration d’Invention et de Résultats Valorisables DI-RV-21-0012 (2021) : Adaptation et optimisation d’une 

imprimante 3D FDM (Fused Deposition Modeling) pour la conception d’aliments fonctionnels de type produits 

carnés. Inventeurs : Tournayre, P., Gibert, P., Portanguen, S., Mirade, P.S. Annexe S 2.3. 

Dépôt en ligne auprès de l'INPI d’une enveloppe Soleau électronique DSO2021006565 (2021). Sur la base de la 

DI-RV-21-0012 (2021), inventeurs : Tournayre, P., Gibert, P., Portanguen, S., Mirade, P.S. Annexe S 2.3. 

Certificat d’utilité n° 21 08274 (2021) : Support de flacon et ensemble comprenant au moins un tel support de 

flacon. Déposant : INRAE. Inventeurs : Portanguen, S., Tournayre, P., Gibert, P., Mirade, P.S. Annexe S 2.3. 

Déclaration d’Invention et de Résultats Valorisables DI-RV-20-0104 (2020) : Conception d’une nouvelle gamme 

de valets/supports pour ballons et autres récipients à fonds ronds, mono- ou multi-cols, pour l’usage en 

laboratoire ou en industrie. Inventeurs : Portanguen, S., Tournayre, P., Gibert, P., Mirade, P.S. Annexe S 2.3. 

6) Offre technologique 

Offre technologique INRAE/INRAE Transfert « Bioprocédés-Biotechnologies blanches-Environnement » destinée 

à être diffusée aux professionnels (entreprises…). Gamme de valets/supports pour ballons et autres récipients 

obtenus notamment par impression 3D (2023). Annexe S 2.3. 
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7) Vulgarisation et transferts des résultats de recherche 

Portanguen, S., Tournayre, P., Astruc, T., Mirade, P.S. (2023). Une imprimante 3D pour concevoir des aliments 

fonctionnels à base de protéines carnées. « Fait marquant », Rapport recherche et innovation, département 

INRAE/Transform. 

Portanguen, S. Présentation de l’impression 3D alimentaire à la correspondante locale de l’Agence France Presse 

(AFP) (30/06/2023). 

Portanguen, S. Interview avec Mathilde Debry, journaliste pigiste pour Pourquoidocteur.fr, Mieuxvivresante.fr…  

(24/03/2023) : 

https://www.mieuxvivresante.fr/Nutrition/Alimentation_Recettes/2747-Impression-3D-des-aliments-la-

revolution-nutritionnelle-en-marche 

Chaunier, L. & Portanguen, S. (2020). La fabrication additive de pièces comestibles fonctionnelles. A3DM. 

Magazine n° 27, p42-49. 

Portanguen, S. (2019). La conception d’aliments à fonctionnalités ciblées par impression 3D. La Traverse 

Auvergne-Rhône-Alpes, n°9 – trimestre 2, p6. 

Portanguen, S., Tournayre, P., Sicard, J., Astruc, T., & Mirade, P. S. (2018). Vers la conception d’aliments à 

fonctionnalités ciblées et de bioproduits par impression 3D. Science et technologie des aliments, 1 (Numéro 

1). 

 

https://www.mieuxvivresante.fr/Nutrition/Alimentation_Recettes/2747-Impression-3D-des-aliments-la-revolution-nutritionnelle-en-marche
https://www.mieuxvivresante.fr/Nutrition/Alimentation_Recettes/2747-Impression-3D-des-aliments-la-revolution-nutritionnelle-en-marche
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Annexe V 2.  

Apprentissage du métier de chercheur. 

 

Le métier de chercheur n’est pas circonscrit uniquement à la science en tant que telle mais 

également à un certain nombre d’activités annexes, destinées à financer ou à valoriser la recherche. 

Cette annexe a pour objectif de présenter les différentes missions que j’ai pu exercer, en parallèle de 

mon travail de doctorat, afin de me préparer et de me former au métier de chercheur. 

 

1) Les réponses aux appels à projets 

J’ai participé à plusieurs réponses à appels à projet, dont certains en tant que porteur. La plupart de 

ces projets ont permis, par leur financement, d’initier ou de conforter la thématique « impression 3D 

alimentaire » au sein de l’unité QuaPA, soit par des investissements matériels, soit par le recrutement 

de personnels non-titulaires. 

Nom Année Type Partenaire

s 

Financement (k€) Porteur 

Foods and drugs printing in space 

(en cours) 

2023 Agence 

Spatiale 

Européenne 

Consortium 

international 

? Duconseille, A. 

SAMASTIC - Coupler sciences des 

aliments, mastication et sciences 

et technologies de l’information 

et de la communication pour 

concevoir des aliments 

fonctionnels imprimés en 3D 

socialement acceptables et 

destinés à des populations 

présentant des déficiences 

masticatoires. 

2023-

2024 

Action 

Nouvelle 

Soutenue 

(ANS) INRAE 

département 

Transform 

CROC 

UNH 

Université 

Côte d’Azur 

30 Portanguen, S. 

Kinetic of iron localization and 

characterization of its oxidation 

states in a 3D printed hybrid 

functional food 

2022 Proposal 

Synchrotron 

SOLEIL 

ADIV Expérimentations 

financées 

Portanguen, S. 
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Glyc’3D - Investigation de la 

réaction de glycation sur la 

texturation de produits 

alimentaires fabriqués par 

impression 3D. 

2019-

2020 

Emergence 

(CAP 20-25) 

Université 

Clermont-

Auvergne 

CROC 

UNH 

29 Mirade, P.S 

(animateur 

Portanguen, 

S.) 

3D Bio  CPER – Défi 

Epicure (2020-

25) 

Sigma 

Clermont-

Ferrand 

LMGE (UCA) 

464 Mirade, P.S 

 

2) Evaluation de manuscrits scientifiques 

L’impression 3D est considérée comme une technologie émergente, notamment dans le domaine 

alimentaire. Même si le nombre d’articles scientifiques publiés croît de façon importante depuis 

quelques années, le nombre d’équipes de recherche ou de scientifiques/ingénieurs clairement 

identifiés sur le sujet restent encore relativement restreints. C’est pourquoi j’ai été particulièrement 

sollicité, depuis 2020, pour expertiser des articles dans différentes revues internationales ainsi que pour 

être éditeur invité pour des numéros spéciaux. 

 

Articles expertisés : 

Journal (IF) Année Titre 

Food Chemistry (9.231) 

2020 

Effect of glycation degree on the in vitro simulated gastrointestinal 

digestion: A promising formulation for egg white gel with controlled 

digestibility. 

Foods (5.561) 
2020 

Formulation of heat-induced whey protein gels for extrusion-based 3D 

printing. 

Foods (5.561) 
2021 

Plant-based alternatives to yogurt: state-of-the-art and perspectives of new 

biotechnological challenges. 

Future Foods (-) 2021 3D printing of meat post supercritical fluid extraction. 

Future Foods (-) 
2021 

A survey of willingness to consume insects and a measure of college student 

perceptions of insect consumption using Q methodology 

LWT–Food Science and Tech 

(6.056) 
2021 

Effect of superfine grinding on physicochemical property and 3D printing 

performance of white common bean (Phaseolus vulgaris L.) protein extracts. 

Foods (5.561) 2021 3D printing of steak-like foods based on textured soybean protein. 

Future Foods (-) 
2022 

4D food printing and 3D programmable food texture as candidates to deliver 

unprecedented innovations in food manufacturing. 
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Foods (5.561) 
2022 

Physico-Chemical and Textural properties of 3D Printed Soft Hybrid Meat 

Analogues. 

LWT–Food Science and Tech 

(6.056) 
2022 

Improvement of rheological properties and 3D printability of pork pastes by 

the addition of xanthan gum. 

Innovative Food Science and 

Emerging Tech (7.104) 
2022 

Effects of hydrocolloids on the mechanical and structure performance of 3D 

printed chicken meat. 

Food Chemistry (8.8) 
2023 

Characteristics of meat flavorings prepared using hydrolyzed plant protein 

mix by sous vide, conventional, and two-stage heating processes. 

Current Opinion in Food 

Science (9.9) 
2023 

Plant protein edible inks for 3D and 4D food printing applications 

 

3) Edition scientifique 

J’ai été sollicité, depuis 2020, pour assurer le rôle d’éditeur invité de plusieurs numéros spéciaux de la 

revue internationale Foods (MDPI) (IF=5.561). J’ai accepté de coordonner (en binôme), 2 n° spéciaux. 

Sujets proposés et acceptés : 

- Emerging Technologies in the Food Industry: Sustainability Assessment and Consumer 

Acceptability, en collaboration avec P.S Mirade. 13 articles publiés. 

- Special Issue on New Sources of Animal Products to Feed Sustainably in Hostile Environments, 

en collaboration avec A. Duconseille. 2 articles publiés. 

 
4) La structuration des outils de la recherche 

Le financement obtenu dans le cadre du CPER (Contrat de Plan Etat Région), en 2020, a permis 

d’investir dans la création d’un laboratoire de conception numérique d’aliments. Ce laboratoire, dont 

j’ai la responsabilité, est équipé de différentes solutions 3D : conception assistée par ordinateur, 

imprimantes polymères, métaux et alimentaires, scanner 3D et dispositifs de post-traitement. Ces 

équipements sont destinés à concevoir et fabriquer des dispositifs et des prototypes liés à la thématique 

« impression 3D alimentaire » de l’équipe Imagerie & Transferts, mais également pour les autres projets 

de l’équipe et de l’unité. Ces nouveaux outils ont également permis de développer des collaborations 

entre unités INRAE, avec notamment l’UMR 1019 Nutrition Humaine (une Déclaration d’Invention de 

de Résultats Valorisables a été déposée) et Herbipôle (UE 1414). 

 

5) L’encadrement et la formation d’étudiant(e)s 
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Le travail réalisé lors de cette thèse de doctorat était pluridisciplinaire. Des compétences 

complémentaires ont été mobilisées dans des domaines relevant des procédés, de l’électronique, de la 

biochimie… J’ai pu encadrer ou co-encadrer plusieurs étudiant(e)s de différents niveaux.  

 

Etudiant(e)s Année Formation Sujet 

Encadrement (maître de stage) 

N. Lebert 2019 1ère année ingé. 

Arts et Métiers 

Conception et numérisation de pièces par impression 

3D 

T. Brunel 2020 2ème année ingé. 

UTC 

Investigation de la réaction de glycation sur la 

texturation de produits alimentaires fabriqués par 

impression 3D 

M. Fortune 2021 M1 Univ. 

Clermont-

Auvergne 

Mise en place d’une méthode d’hydrolyse enzymatique 

pour l’étude de la réaction de glycation dans des gels 

protéiques 

C. Dumoulin 2022 M2/ingé. ONIRIS Etude de la variabilité de la réaction de glycation dans 

des gels de gélatine par une approche multi-échelle 

Co-encadrement (Avec le Dr Pascal Tournayre) 

T. Gameiro 2019 DUT IUT d’Allier Adaptation d’une imprimante 3D pour l’alimentaire. 

P. Gibert 2020-

21 

2ème année ingé. 

UTC 

Caractérisation et optimisation d’une imprimante 3D 

alimentaire 

S. Léonardi 2021-

22 

3ème année ingé. 

UTC 

Développement d’une solution couplée d’extrusion et 

de post-traitement pour l’impression 3D alimentaire 

 

J’ai participé (et participe) aux comités de thèse de trois doctorantes, deux en tant que « parrain » de 

l’école doctorale SVSAE (Noémie Drancourt et Sophie Piaton, dentistes effectuant une thèse de 

sciences) et, un en tant que membre invité (Coline Schiell, thèse CIFRE ADIV/INRAE). 

 

6) Le développement d’un réseau de collaborations 

La mise en place et le développement de la thématique de conception d’aliments par impression 3D a 

été l’occasion de nouer des collaborations à plusieurs niveaux, au niveau national et international : 
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- Au sein de l’unité QuaPA avec le projet Emergence qui faisait intervenir environ 10 personnes 

de différentes équipes ; 

- Au sein d’INRAE avec l’UMR Nutrition Humaine ; 

- Avec l’Université Clermont-Auvergne : des liens étroits ont été créés avec le Centre de 

Recherches en Odontologie Clinique (désormais unité sous contrat INRAE/Transform) ; 

- Des discussions ont débuté avec l’UMR 0454 Medis/Université Clermont-Auvergne et l’Institut 

Pascal ; 

- Avec l’Université Côte d’Azur. J’ai été sollicité par l’unité TransitionS/IMREDD afin de construire 

une collaboration entre les sciences du vivant et les sciences humaines et sociales. Une 

collaboration étroite et pérenne est désormais engagée entre les unités TransitionS/IMREDD et 

QuaPA (2 colloques organisés, 1 participation conjointe à un colloque international, 1 Action 

Nouvelle Soutenue financée par le département INRAE Transform) ; 

- Dans l’optique de déposer un dossier auprès de l’Agence Spatiale Européenne, j’ai été contacté 

par Dirk Neefs (dentiste Belge) afin de monter un consortium pour trouver des solutions de 

nutrition dans l’espace (futures bases lunaires). J’ai activement participé à mettre en place ce 

consortium et, un projet est en cours de rédaction sous la coordination du Dr Anne Duconseille. 
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Annexe V 3.  

Liste des documents de transferts réalisés au cours de ce travail de thèse. 

 

Lors de ce travail de thèse, l’imprimante 3D présentée au Chapitre 2 ainsi que des dispositifs spécifiques, 

pour faciliter la mise en œuvre des modes opératoires lors des phases expérimentales, ont été 

développés. Certains de ces développements ont fait l’objet de « Déclaration d’Invention ou de 

Résultats Valorisables » : 

- L’imprimante 3D : DI-RV-21-0012 (2021) et enveloppe Soleau électronique DSO2021006565 

(2021) ; 

- Valets supports pour la manipulation de ballons en verre à fonds ronds : DI-RV-20-0104 (2020) 

et Certificat d’utilité n° 21 08274 (2021) ; 
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Adaptation et optimisation d’une imprimante 3D FDM (Fused Deposition Modeling) 

pour la conception d’aliments fonctionnels de type produits carnés 

DECLARATION D’INVENTION ET DE RESULTATS VALORISABLES - DI-RV-21-0012 (2021) 

(version résumée) 

Co-inventeurs et contributions : Tournayre Pascal (25 %), Gibert Paul (25 %), Portanguen Stéphane (25 
%), Mirade Pierre-Sylvain (25 %). 

Adaptation et optimisation d’une imprimante 3D FDM (Fused Deposition Modeling) pour la conception 
d’aliments fonctionnels de type produits carnés. A l’heure actuelle, l’impression 3D de matrices carnées 
ne peut être réalisée, sans avoir recours à des additifs chimiques. Cet outil est, avant tout, destiné à 
tester différentes formulations d’aliments, avec une maîtrise optimale des paramètres du procédé par 
des moyens de régulation thermique, aussi bien de chauffage au niveau de la tête d’impression, que de 
refroidissement au niveau du plateau d’impression de l’imprimante. Cette dernière fonctionnalité étant, 
à notre connaissance, absente des imprimantes 3D alimentaires disponibles sur le marché. 

Notre démarche a tout d’abord consisté à développer de nouveaux dispositifs au sein d’une imprimante 
du commerce (tête d’impression et plateau), puis à les intégrer de façon ergonomique afin qu’un 
utilisateur non spécialiste puisse s’en servir. 

Pour cela, il a fallu repenser complétement l’automatisation/contrôle des différents dispositifs 
existants, mais aussi ceux ajoutés à l’imprimante commerciale. 

La carte électronique de contrôle initiale ne possédant pas les entrées/sorties nécessaires au pilotage 
des nouvelles fonctionnalités, il a été décidé, plutôt que de repenser l’ensemble de l’automatisme, de 
la conserver pour gérer les déplacements et les mesures de températures et de lui adjoindre une carte 
microcontrôleur de type « Arduino Mega » pour piloter les éléments ajoutés. 

L’avantage de cette solution est qu’elle permet d’intégrer l’ensemble des nombreux ajouts en 
concentrant les efforts de développement sur le nouveau logiciel de la carte additionnelle, tout en ne 
modifiant que très peu celui existant (firmware) dans la carte électronique initiale. Malgré tout, ceci a 
demandé des efforts de développement supplémentaires, car il s’est avéré indispensable de mettre en 
place un dialogue entre les deux cartes pour échanger les informations nécessaires à l’automatisation 
du procédé d’impression (Ex. : régulation de températures par la carte additionnelle ou position de la 
tête d’impression). 

Pour peaufiner l’ergonomie d’utilisation, un nouvel écran tactile a été substitué à celui d’origine, ce 
dernier ne permettant pas de créer les nouvelles fonctions d’affichage et de commande. L’ensemble du 
pilotage de l’imprimante a ainsi été repensé et adapté à nos besoins. 

Aujourd’hui, il est facile de lancer une impression complète, très simplement, depuis cet écran de 
contrôle. 
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Il existe actuellement de nombreux modèles d’imprimantes 3D alimentaires sur le marché, ainsi que 
d’autres modèles développés en laboratoire de recherche qui ont fait l’objet de publications ou de 
brevets. Le tableau ci-dessous dresse une liste, qui se veut la plus exhaustive possible, des imprimantes 
3D alimentaires actuellement commercialisées. Comme il est indiqué dans ce tableau, peu de modèles 
sont capables d’imprimer des produits carnés, et lorsque que cela est le cas, la texturation du produit 
est souvent mal maîtrisée. 

 

Imprimantes Plateau 
refroidissant 

Tête 
refroidissante/chauffante 

Impression produits 
carnés 

Modulable 
pour R&D 

byFlow Focus Non Non/ ? Oui Non 
Ou Edge Choc 
Creator V2.0 Plus 

Non Non/oui Non  

Micromake Food 
3D printer 

Non Non/oui Non Non 

Mmuse – 
Chocolate 3D 
printer 

Non Non/oui Non Non 

Natural Machines 
Foodini 

Non Non/oui Oui, mais très limité Non 

PancakeBot 2.0 Non Non/non Non Non 
ZMorph VX Non Non/non Non Non 
CocoJet Non Non/oui Non Non 
Bocusini Non Non/oui Purées ou mousses Non 
ChefJet Non Non/oui Non Non 
Print2Taste 
Mycusini 

Non Non/oui Non Non 

Structur3D 
Discov3ry 

Non Non/oui Non Non 

Print2Taste 
Procusini 

Non Non/oui Non Non 

Wiiboox Sweetin Non Non/oui Oui (jambon) Non 
Createbot 3D Food 
Printer 

Non Non/oui Non Oui 

Bégin-Drolet (2017) Non Oui/oui Non Oui 
Zeleny (2017) Non Non/oui Non Oui 
Noort (2017) Non Non/? Non Non 
Présente invention Oui Oui/oui Oui Oui 

 

Les co-inventeurs ont également passé en revue les résumés (seuls documents disponibles) de 60 
brevets liés à la conception d’imprimantes 3D alimentaire, parmi les 374 ayant trait aux mots clés : « 3D 
food printing » (https://worldwide.espacenet.com/). Parmi ces 60 brevets, trois semblent traiter de 
systèmes de refroidissement (Zhu et al., 2016 ; Wang et al., 2017 ; Zhang et al., 2020) qui pourraient 
offrir des solutions équivalentes à la présente invention. Il est, néanmoins, difficile, au vu des 
informations contenues dans ces résumés, d’en être totalement sûr. A noter que les travaux de Zhang 
et al. (2020) semblent porter uniquement sur l’impression 3D de chocolat et non, de produits carnés. 

  

https://worldwide.espacenet.com/
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Conception d’une nouvelle gamme de valets/supports pour ballons et autres 

récipients à fonds ronds, mono- ou multi-cols, pour l’usage en laboratoire ou en 

industrie. 

DECLARATION D’INVENTION ET DE RESULTATS VALORISABLES - DI-RV-20-0104 (2020) 

ET CERTIFICAT D’UTILITE (actif jusqu’en juillet 2024) 

 

Co-inventeurs : Tournayre Pascal (25 %), Gibert Paul (25 %), Portanguen Stéphane (25 %), Mirade 

Pierre-Sylvain (25 %). 

Conception d’une nouvelle gamme de valets/supports pour ballons et autres récipients à fonds ronds, 
mono- ou multi-cols, pour l’usage en laboratoire ou en industrie. 

Les supports décrits dans le présent document ont pour objet de combler un manque dans les matériels 
de laboratoire proposés par les fournisseurs du domaine. Ces supports sont conçus par CAO (Conception 
Assistée par Ordinateur) et, les prototypes sont fabriqués par impression 3D (fabrication additive). Ils 
ont pour originalité : 1) de pouvoir accueillir des récipients à fonds ronds de volumes différents (valet 
modulable, plusieurs volumes possibles par valet), 2) d’éviter le renversement des récipients qui 
peuvent être agités inclinés et, 3) de permettre une agitation de 3 récipients, de façon simultanée, sur 
un même agitateur magnétique de façon ergonomique et à moindre coût. 

L’idée de cette invention est survenue lors de la manipulation de récipients à fonds ronds de type 
ballons. Ces récipients sont très utilisés, principalement dans le domaine de la chimie organique, car 
leur forme permet une meilleure agitation du contenu, ainsi qu’un chauffage homogène lorsqu’ils sont 
placés dans un chauffe-ballon. Les valets/supports sont indispensables pour la manutention de ces 
récipients : maintien lors du remplissage, stockage au cours de l’expérimentation, prélèvement 
d’échantillons… Mais, les modèles disponibles dans le commerce sont limités dans leur utilisation et ne 
permettent pas une manipulation sécurisée de la verrerie de laboratoire (pas de dispositif anti-
basculement, donc risque de renverser et de perdre des échantillons potentiellement précieux et/ou 
dangereux pour la santé et l’environnement). De plus, les contraintes expérimentales nécessitent 
souvent d’utiliser plusieurs récipients en parallèle, notamment pour l’agitation magnétique (à chaud ou 
à température ambiante). Et, à moins d’investissements conséquents en dispositifs spécifiques (blocs 
réactionnels interchangeables métalliques), la plupart des utilisateurs utilisent des potences, noix et 
pinces pour maintenir plusieurs de ces récipients sur un même agitateur magnétique. Cette solution 
n’est pas satisfaisante car, chronophage, peu ergonomique, peu sécurisante, encombrante et onéreuse. 
Nous avons donc conçu, en parallèle des valets/supports, un dispositif permettant de maintenir trois 
récipients sur un agitateur magnétique de manière ergonomique, et ce, rapidement et sans avoir 
recours à aucun autre matériel supplémentaire. 
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Les travaux de conception/développement des valets/supports ont débuté en septembre 2020 et se 
sont terminés en Novembre 2020. Ces travaux ont eu lieu, exclusivement, dans les locaux occupés par 
l’équipe Imagerie & Transferts (Bâtiment Techno 2000, UR370 Qualité des Produits Animaux, Centre 
INRAE Clermont Auvergne-Rhône-Alpes, 63122 Saint-Genès-Champanelle). 

 

Il s’agit d’un nouvel ensemble de produits, venant en complément des dispositifs existants sur le marché 
et, qui comble un certain nombre de leurs lacunes. Aucun document n’a été rédigé concernant cette 
invention. Mais, des plans développés par CAO existent, ainsi qu’un certain nombre de prototypes 
fabriqués par impression 3D en acide polylactique, un bioplastique. A noter que d’autres matériaux 
peuvent être mis en œuvre, en fonction des conditions d’utilisation ou des besoins des futurs 
utilisateurs (différents plastiques techniques, métaux de type acier inoxydable, cuivre…). Ce large choix 
de matériaux est notamment intéressant aux vues des contraintes thermiques liées aux 
expérimentations car, des matériaux conducteurs ou, au contraire, isolants peuvent être utilisés pour 
la fabrication des valets. Les applications sont clairement destinées aux laboratoires ou aux industries 
utilisant des ballons, ou autres récipients, à fonds ronds. Le domaine cible privilégié est la chimie mais, 
des applications sont également possibles en sciences du vivant. 

 

L’invention décrite ici se démarque des dispositifs existants par : 

- Une modularité permettant de limiter le nombre de valets/supports à acheter pour les utilisateurs 
; 

- L’existence d’une fonction anti-basculement des récipients, assurée à la fois par la géométrie du 
dispositif, mais également par la présence d’une pièce en matériau souple anti-glissement ; 

- L’invention comprend un bloc réactionnel permettant d’accueillir les valets/supports modulables et, 
de différentes tailles, afin de les disposer sur un agitateur magnétique ; 

- En fonction des exigences d’un futur fabricant/distributeur, les inventeurs seront capables de 
développer des prototypes, de façon rapide grâce à la technologie d’impression 3D (en plastique ou 
en métal). 

 

Principaux avantages : 

- La conception des dispositifs par CAO/impression 3D permet d’optimiser la quantité de matière à 
utiliser pour la fabrication pour un moindre impact environnemental ; 

- La sécurisation des échantillons et des utilisateurs (dispositif anti-basculement) ; 

- Une technologie directement utilisable par les utilisateurs. Un simple schéma permet de 
comprendre la manière de s’en servir ; 
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- Une production à grande échelle permettrait d’obtenir les dispositifs à des coûts très compétitifs. 
En fonction d’une étude de marché, une fabrication massive pourra être envisagée par des 
méthodes conventionnelles (injection plastique/moulage ou usinage). Mais, aussi par des 
techniques d’impression 3D métal conçues pour la production de série. Les inventeurs sont d’ailleurs 
en contact avec une société utilisant cette technologie pour, à la fois, leur retour d’expérience, mais 
aussi pour une estimation des coûts de production. A noter que dans le cas d’une production 
conventionnelle par injection/moulage, l’impression 3D permet également d’abaisser les coûts de 
conception des moules. 

 

Principal inconvénient : 

L’encombrement du dispositif est le même, quel que soit le volume du récipient utilisé. 

 

Etat de la concurrence : 
 
A notre connaissance, aucune équipe ne travaille sur le développement de ce type de dispositifs. Il faut 
savoir que les ballons à fonds ronds sont utilisés depuis des décennies, en chimie notamment, et que, 
depuis, aucun dispositif innovant n’est apparu sur le marché pour les maintenir de façon stable et 
ergonomique. Les seuls dispositifs existants (toujours à notre connaissance) sont de simples anneaux 
en liège ou en silicone, qui ne permettent de maintenir que deux tailles différentes de récipients. Notre 
dispositif pourra en maintenir au moins trois. Ceci représente déjà une économie substantielle pour les 
utilisateurs, ainsi qu’un gain de place dans les laboratoires (les dispositifs sont également conçus pour 
être facilement empilables). D’autres modèles, multi-volumes existent dans le commerce, mais ne 
permettent pas d’éviter que le ballon ne se renverse. Enfin, des éléments métalliques, mono-volume 
sont également disponibles sur le marché. Leur coût est très élevé, jusqu’à plusieurs centaines d’euros, 
et ils ne sont pas modulables. Ils permettent néanmoins l’agitation d’un ou plusieurs récipient(s) sur un 
agitateur magnétique, ce que notre invention permet également.  
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Offre technologique pour diffusion auprès des réseaux professionnels (scientifiques et industriels). 
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Vue générale des dispositifs positionnés sur un agitateur magnétique (ballon de 25 mL en rouge, de 
50 mL en vert et de 100 mL en jaune). 
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Annexe V 4.  

Article « Portanguen et al. (2019) Trends in Food Science & Technology ». 
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Annexe V 5.  

Article « Portanguen et al. (2022) Foods » 
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Annexe V 6.  

Chapitre « Portanguen et al. (2022) Elsevier Inc ».  

 



Annexes Valorisations 

442 
 



Annexes Valorisations 

443 
 



Annexes Valorisations 

444 
 



Annexes Valorisations 

445 
 



Annexes Valorisations 

446 
 



Annexes Valorisations 

447 
 



Annexes Valorisations 

448 
 



Annexes Valorisations 

449 
 



Annexes Valorisations 

450 
 



Annexes Valorisations 

451 
 



Annexes Valorisations 

452 
 



Annexes Valorisations 

453 
 



Annexes Valorisations 

454 
 



Annexes Valorisations 

455 
 



Annexes Valorisations 

456 
 



Annexes Valorisations 

457 
 



Annexes Valorisations 

458 
 



Annexes Valorisations 

459 
 

Annexe V 7. 

Article « Portanguen et al. (2023) Food Hydrocolloids ».  
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Annexe V 8. 

Chapitre « Duconseille & Portanguen (2023) Presses de l’école des Mines ». 
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