Les industriels de la filiere foie gras réalisent actuellement des
controles a posteriori, pour déterminer la conformité de I’HPD
(humidité du produit délipid¢) des produits bloc de foie gras.
HPD = Humidité / (100 - Matieres Grasses Libres) x 100

Afin de limiter la fréquence des lots non conformes, et d’ex-
ploiter au mieux les informations concernant la composition
de la matiére premicre avant fabrication de I’émulsion, les
industriels souhaitent pouvoir disposer d’un systéme de mesu-
re en ligne leur permettant de piloter plus efficacement le
procédé de fabrication du bloc de foie gras en cutter.

Molette et al. (1) déterminent en 2001 des équations de pré-
diction de la composition chimique du foie gras d’oie entier
par spectrométrie proche infrarouge (NIRS). La prédiction des
lipides est réalisée avec une erreur-type de calibration (SEC)
de 1,55 et un coefficient de détermination R? de 0,805.
Coulomb et Cordier (2) réalisent en 2002 une premicre étude
de faisabilité concernant le bloc de foie gras de canard, sur un
spectrometre proche infrarouge de laboratoire NIRSYSTEM
6500 (Foss Analytical, DK).

Les modeéles mathématiques permettent d’envisager la prédic-
tion du pourcentage d’humidité, du pourcentage lipides et par
conséquent de I’'HPD.

L’objectif de cette étude est de valider la faisabilité de la mise
en place d’un capteur en ligne, sur une cutter industrielle, pour
la prédiction du % HPD final du bloc de foie gras et de la com-
position analytique de la “masse” de foie gras pré-cutteré, au
cours de la premiére phase de fabrication. Il s’agit donc de
rechercher sur le marché, un matériel de spectrométrie proche
infrarouge adapté a la mesure en ligne, de déterminer les
conditions de fonctionnement optimal du matériel, d’étudier la
faisabilité d’une adaptation pour une exploitation en condition
industrielle, et enfin de mettre en place le modele de prédiction
pour la mesure du HPD en ligne.

L’¢étude a nécessité la réalisation des étapes suivantes :

- la sélection des équipements pilotes de spectrométrie infra-
rouge, permettant la mise en ceuvre d’un capteur sur ligne,

- une série d’expérimentations sur cutter industrielle,

- les calibrations et les validations des mod¢les mathématiques
de prédiction.

Mise en place
d’un controle
en ligne pour
améliorer la
gualité

Pour étre conformes a
la Iégislation, les blocs
de foie gras doivent
avoir une humidité sur
produit délipidé (HPD)
de 82 % maximum. Le
CTCPA en partenariat
avec I’ESA Purpan a
mis au point un
systeme — le SPIR —
permettant de
contrbler le produit en
ligne et d’adapter le
cutterage a la
typologie analytique
des foies.
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Tableau 1: ANALYSES DE REFERENCE:
NORMES ET CARACTERISTIQUES DES ECHANTILLONS

Parameétre Méthode de référence
Humidité % NF V 04 401
MGL % NF V 04 404
HPD % Calcul

N Total % NF V 04 407
Protides (N x 6,25) Calcul
Lipides / Protides Calcul

Moy. : moyenne; E.T.: Ecart Type

N

242
242
242
242
242
242

Amplitude Moy. E.T.
29,6 - 44,1 36,43 4,21
41,9 - 61,4 54,13 3,99
73,3 - 85,6 79,25 3,07
0,84 - 1,47 1,00 0,09
5,25-9,19 6,31 0,58
4,60 -10,65 8,62 0,72

MGL : Matiére Grasse Libre; HPD : Humidité sur Produit Délipidé

LE SPECTROMETRE
RETENU, LES EQUIPEMENTS
ANNEXES

- Spectrometre proche infrarouge
(SEN-CDINIR 1.7/256) a barrette
de diodes a 256 ¢léments, refroidi
par effet Peltier, domaine spectral
908 - 1684 nm, résolution spec-
trale 3,125 nm.
Source lumineuse halogéne tung-
stéene (5500 °K) (Sentrolight-
HAL-S).
Sonde réflexion a fenétre en
saphir a 45° (FCR-14-NIR- 400-
245-IND-REF). Connexion de la
sonde par fibres optiques
(diametre 400 um): 6 fibres émet-
trices et 1 fibre collectrice. Etalon
blanc (référence) Spectralon inté-
gré a la sonde.
Commutateur a fibres optiques
(diametre 400 um) mode multiple
1x2 voies (F-SM12).
- Logiciel d’acquisition spectral
(SPEC 32).
L’ensemble de ce matériel a été
acquis aupres de la société GETS-
PEC SENTRONIC (Dresden, D).

Ce matériel permet 1’enregistre-
ment de I’absorbance tous les 3 nm
aux longueurs d’ondes comprises
dans la gamme spectrale de 908 nm
a 1684 nm.

L’acquisition des spectres se fait en
réflexion diffuse a 1’aide d’une
sonde équipée d’une fenétre en
saphir incliné a 45° permettant de
s’affranchir des perturbations spec-
trales liées aux phénomeénes de
réflexion spéculaire.

LA COLLECTE DES
DONNEES EST REALISEE
SUR SITE DE PRODUCTION
INDUSTRIEL

La collecte est réalisée sur 90 cut-
ters, certaines mesures étant réa-
lisées en double. L’appareil est
réguliérement réétalonné au cours
des journées de prélévements. Un
échantillon de 100 g est prélevé
systématiquement dans la zone de
mesure spectrale, avant et aprés
ajout d’eau, pour analyse biochi-
mique.

Les échantillons prélevés sont
congelés sur place, transportés en
emballages internes pour analyse
chimique au laboratoire CTCPA
Avignon (humidité, lipides,
protéines).

Deux cent quarante-deux données
spectrales sont mises en relation
avec les analyses de référence.

CALIBRATIONS ET
VALIDATIONS

L’ensemble des spectres collectés a
été importé et traité a [’aide du
logiciel Winisi II (Foss Analytical,
DK).

Les spectres des trois séries d’é-
chantillons ont été rassemblés au
sein d’un méme fichier soit 242
spectres. Trente-six spectres ont été
sélectionnés au hasard pour créer
un fichier de validation. Les 206
spectres restants constituent le
fichier de calibration.

Processus de calibration

Préalablement a la calibration plu-

sieurs prétraitements mathéma-

tiques sont appliqués aux données
spectrales :

- normalisation et déconvolution
spectrale (SNV & Detrend), per-
mettant de corriger la ligne de
base des spectres et de limiter la
dispersion spectrale,

- traitement en dérivé premier avec
une fonction de lissage (1, 20, 20,
1), permettant de réduire le bruit
de fond spectral et d’améliorer la
définition des pics d’absorption.
Les calibrations sont développées

Tableau 2: RECAPITULATIF DES RESULTATS DES CALIBRATIONS NIR

SUR LES DIFFERENTS PARAMETRES

Parameétres N Gamme Moy. ET SEC R*C
Humidité % 189 29,6 - 42,8 36,47 4,15 0,45 0,99
Matiére Grasse % 190 48,2 - 61,4 54,19 3,77 0,73 0,96
HPD % 184 73,9 - 85,6 79,37 3,00 0,81 0,93
HPD calculé % 197 73,9 - 85,6 79,29 3,04 1,32 0,82
Protéines % 191 5,44 - 7,13 6,24 0,44 0,22 0,75
L/P 196 7,6 - 10,0 8,67 0,56 0,28 0,75
L/P calculé 200 7,6 - 10,0 8,65 0,58 0,39 0,56

N: nombre d'échantillons utilisés dans la calibration

Moy : Moyenne des valeurs de référence; ET: écart type des valeurs de référence
SEC : erreur type de calibration (standard error of calibration) ;

R?C: coefficient de détermination de calibration

SECV : erreur type de validation croisée; R°CV : coefficient de détermination de validation croisée

SEV : erreur type de validation; R?v : coefficient de détermination de validation

HPD calculé : HPD calculé a partir des paramétres Humidité et Matiéres grasses prédits par NIR

L/P calculé: L/P calculé a partir des paramétres Protéines et Matieres grasses prédits par NIR
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SECY RCV SEV  R¥W
0,56 0,98 046 099
0,81 095 082 095
0,84 092 1,04 092

123 085
024 072 017 088
035 061 035 061
0,29 0,69



par la méthode PLS (Partial Least
Square ou régression sur les
moindres carrés partiels) avec
validation interne croisée.

L’équation de prédiction obtenue
lors de la calibration finale est
ensuite appliquée aux 36 spectres
sélectionnés pour validation.

Les parametres calculés

Pour une valeur de référence
mesurée en laboratoire X et une
valeur prédite par le modéle NIR Y,
les paramétres sont calculés de la
maniére suivante :

L’erreur type (SE: standard error)
correspond a [’écart type des
valeurs résiduelles. Selon la loi
normale, 95 % des échantillons ont
une erreur de prédiction maximale
(ou intervalle de confiance: IC)
comprise entre = 2 SE.

n

Tl T}
SE=\2
n—k-1

Avec n: le nombre d’échantillons et k le
nombre de degrés de liberté (nombre
de variables explicatives introduites
dans le modele)

Le coefficient de détermination R?
correspond a la part de la variance
de X expliquée par le modéle (1 -
Variance Résiduelle) ou a la part de
variance de Y imputable a la
variance de X.

2 -ry
R2=1--1]

ZH:(X‘ Xy

Chaque paramétre est calculé pour
la validation croisée (CV), pour la
calibration finale (C) et pour la
validation externe (V).

SPIR: DES PREDICTIONS
FIABLES, UNE
TECHNOLOGIE ROBUSTE

La prédiction de I’humidité est par-
ticulierement fiable par proche
infra rouge (R? = 0,99) et pourra se
faire dans un intervalle de confian-
ce (IC) de = 0,9 % puisque la SEV
est de 0,46.

La prédiction du taux de matiéres
grasses libres (SEV = 0,76 et

Figure 1: COURBE DE CALIBRATION
HUMIDITE (%)
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Figure 2: COURBE DE CALIBRATION
MATIERES GRASSES LIBRES (%)

Figure 3: COURBE DE CALIBRATION
HPD (%)
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R? = 0,95) est réalisable avec un
intervalle de confiance de + 1,5 %.

La prédiction du HPD est réaliste
avecun IC de + 2 % (SEV = 1,04 et

R? = 0,92). Afin de ne jamais
dépasser le maximum imposé dans
le cadre réglementaire (HPD
< 84 %), il suffit de ne jamais
dépasser 82 % pour un HPD prédit.
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La prédiction du taux de protéines est
fiable (SEV = 0,17 et R* = 0,88) a

Figure 4: COURBE DE CALIBRATION
PROTEINES TOTALES (%)
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0,4 %.

78
Cette précision est comparable a celle
de la méthode de référence. -

Le rapport L/P pourra étre encadré
dans un IC de = 0,7 (SEV = 0,35 et 820

R?=0,61). Pour garantir un taux L/P g
supérieur a 6, il suffit que le taux L/P by
prédit soit supérieur a 6,7. 800
CONCLUSION 5

11 est important de confirmer la cohéren-
ce de la mesure SPIR pour 1’évaluation 50

de la composition chimique du foie gras s
dans sa globalité. L’adéquation entre les
prédictions du HPD et du HPD calculé
(Tableau 2: R*=0,93; IC = 1,44 %) et
celle entre les prédictions du rapport L/P
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Figure 5: COURBE DE CALIBRATION

et L/P calculé (Tableau 2: R? = 0,96: L/P

IC = 0,20) montrent que la SPIR mesu- no

re bien une méme composition chi- o

mique. SEC=028 +

Ceci nous permet d’étre optimistes 0p R=075 o

quant a la robustesse de cette technolo- o

gie pour son développement industriel. 95 BT TN A p
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Cette ¢tude confirme donc I’intérét de 3 .

cette technologie. De plus elle montre 85
que I'utilisation d’un spectrométre por-
table simplifié¢ permet des prédictions de

i Xﬁz]
80 1 - s

qualité y compris en conditions indus- 75
trielles.
En revanche, I’installation de ce type de n

\ . . 70
spectrométre en routine dans les ateliers

de production nécessitera une étape sup-
plémentaire d’intégration de ces maté-

LiPLaho

riels sur les cutters. En effet, le nombre
de boitiers plus I’ordinateur, reliés entre
eux par des cables et nécessitant chacun
une alimentation individuelle impose
une connectique incompatible avec les
normes d’hygiéne et de sécurit¢ d’un
atelier de production. De plus, le pilota-
ge de I’appareil reste complexe, notam-
ment son étalonnage, et la collecte des
données spectrales nécessite une manu-
tention incompatible avec les colts de
production.

Une dernicére étape reste alors a franchir,

gie dans une cutter pilote ainsi que 1’au-
tomatisation de I’étalonnage du spec-
trométre, de la collecte spectrale et du
calcul des valeurs prédites.

L’utilisation de spectrométre proche
infrarouge en condition de mesure
industrielle en ligne, répond aux besoins
des industriels pour améliorer la maitri-
se de fabrication du bloc de foie gras.
L'utilisation d’un spectrométre portable,
simplifié, permet des prédictions de
qualit¢ en condition industrielle. La
mise en place d’un concept définitif
nécessitera la mise en ceuvre d’une

étape d’adaptation et d’intégration de
I’équipement, a I’environnement du
critére, a ergonomie et aux besoins de
I’opérateur.

Les résultats sont satisfaisants et confir-
ment le bon comportement du spec-
trométre en condition industrielle. Les
modeles sont fonctionnels malgré la dis-
persion des lots observés, ils devront
cependant étre confrontés a une variabi-
lit¢ plus importante (origine, qualité,
assaisonnement) lors du transfert a 1’é-
chelle industrielle.

a savoir I’intégration de cette technolo-
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