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Introduction

La science des émulsions revét une importance particuliére dans 1’industrie alimentaire, car
une grande partie des produits comestibles transformés se trouvent sous forme d’émulsion a
un stade ou I’autre de la fabrication, dans sa définition générale, une émulsion est un mélange
d’au moins deux constituants non miscibles, I'un dispersé sous forme de gouttelettes dans une
phase continue, qui doit pouvoir étre utilisé ou consommé sans démixtion(Jeantet et al .,
2007).

Un émulsifiant est généralement défini comme une substance amphiphile permet de
maintenir homogene le mélange de deux ou plusieurs phases non miscibles, c’est donc un
composé qui possédant a la fois des fonctions hydrophiles et hydrophobes, s’adsorbe aux
interfaces huile/eau en abaissant la tension interfaciale (Guzun, 2010).

Les émulsifiants peuvent étre d’origine naturelle, en particulier végétale répondant ainsi a la
demande de I’industrie alimentaire pour des produits d’origine non animale. Ils peuvent aussi
étre synthétiques, identiques a des substances présentes dans la nature ou totalement artificiels
(Colonna et Della Valle., 2006).

Les protéines du lait sont les protéines animales les plus anciennement et largement
consommées par I’homme, du fait de la facilité avec laquelle on peut les isoler du lait cru, ce
sont aussi les protéines les mieux étudiées puisque les structures primaires de la presque
totalité d’entre elles sont maintenant connues, ces protéines présentent une grande diversité de
structures et des propriétés physico-chimiques (Cheftel et al., 1985).

Les protéines du lait sont réparties en deux fractions distinctes, les caséines qui précipitent a
pH 4,6 représentent 80% des protéines totales ; les protéines sériques, solubles a pH 4,6
représentent 20% des protéines totales (Jeantet et al., 2007).

Cette propriété de précipitation différentielle est exploitée industriellement pour la
préparation de caséines acide, les caséines sont organisées en micelles avec la participation
d’éléments minéraux colloidaux majoritairement sous forme de phosphate de calcium
(Jeantet et al., 2007).

Les caséines sont de petites protéines dont le poids moléculaire varie entre 19 et 25 KDa.
Elles possedent une forte proportion d’acides aminés apolaires et d’acides aminés chargés
distribués de maniere non uniforme, leur conférant des propriétés amphiphiles démixtion
(Jeantet et al., 2007).

Dans ce contexte, nous nous sommes intéressés a I’évaluation des propriétés émulsifiantes
de la caséine du lait en vue de sa valorisation dans le domaine des émulsions, a cet effet notre
étude est subdivisée en deux parties essentielles dont la premiere est une bibliographique sur
la caséine du lait, les émulsions et les émulsifiants et la deuxieme englobe notre partie
expérimentale, dans cette derniére nous avons visé d’une part a la caractérisation physique et
chimique des phases d’émulsion (huile d’olive vierge et 1’eau distillée) et a la caractérisation
des propriétés émulsifiantes de la caséine du lait d’autre part.
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Chapitre 1 La caséine du lait

1. Définition

Parmi les constituants du lait, la caséine est I'un des plus intéressants par la multiplicité de
ses utilisations sous différentes formes, par ses qualités nutritionnelles et propriétés
fonctionnelles (Luquet, 1990).

La caséine est une protéine que I’on met longtemps a digérer et qui contient tous les acides
aminés nécessaires au corps (Jeant et al., 2007).

Les caséines sont des protéines qui constituent la majeure partie des composants azotés du
lait (Alais., Lindin et Miclo., 2003).

La figure 1 donne les matieres protéiques azotées du lait.

@ Caséines (27 ¢/L)

_ 9.2% o B-lactoglobulines (3 g/L)
m o-lactalbumines (1.25¢/L)
. *7 m Immunoglobulines (0.7 ¢/L)
' 2,2%

44 mSAB (0.4 g/L)
m Lactoferrine (0.2 ¢/L)

82,9%

Caséines ag; (10 g/L)

Caséines (9.8 2/L)
“+ Caséines k (3.3 g/L) Protéines solubles
Caséines as; (2.6 g/1) Protéines du lactosérum

Caséinesy (1.3 g/L)

L.

Figure 1: Mati¢res protéiques azotées du lait (Cayot et Lorient., 1998).
2. Type des caséines

II existe 2 types selon leur mode d’extraction ;
2.1. Caséine présure

Selon Jeantet et Brulé (2008), la caséine présure est un complexe de protéines phosphorées
(micelles) issues de la coagulation du lait par 1’action d’enzymes (la chymosine et la pepsine).

La structure micellaire et la présence de calcium confere a la caséine présure des propriétés
texturantes, elle est principalement utilisée dans la fabrication de fromage.
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2.2. Caséine acide

La caséine acide est obtenue a partir d’un lait entier frais est écrémé et pasteurisé avant de
subir une acidification a pH 4,6 (point isoélectrique des caséines), ou les caséines s’agregent
alors pour former un coagulum de caséines acides que 1’on appelle communément caillebotte
(Jeantet et Brulé., 2008).

Elle est séparée par centrifugation du lactosérum puis est lavée pour obtenir une caséine
titrant moins de 1% de matiere grasse, moins de 1% de minéraux et environ 0,1% de lactose,
cette caillebotte insoluble dans I’eau est alors broyée et séchée en sécheur, afin d’obtenir de la
caséine acide (Jeantet et Brulé., 2008).

3. Propriétés de la caséine du lait

3.1. Solubilité

Il convient de remarquer que la solubilité dépend tres fortement des conditions de milieu,
au pl, 1’égalité des charges positives et des charges négatives conduit généralement a une
solubilité minimale des protéines (Cayot et Lorient., 1998).

3.2. Caractéristiques physico-chimiques
Le tableau 1 indique les propriétés physico-chimiques de la caséine du lait.

Tableau 1: Les propriétés physico-chimiques de la caséine du lait (George et Burdock.,
1997).

Caractéristiques Propriétés de la caséine
Apparence Solide blanc

Température de fusion 280 °C

Solubilité 0,110 g.1"1(pH 4,6 ,25 °C)
Insoluble Dans I’alcool

Masse volumique 1,25 g.cm™3 (20 °C)
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4. Structure

Les cas€ines du lait présentent une organisation micellaire similaire. Le modele le plus
adopté pour cette organisation est celui de Schmidt (1982) (figure 2), qui présente les micelles
sous forme de complexes moléculaires appelés submicelles unies par du phosphate de calcium
colloidal Cag(P0O,)¢ . Dans ce modele, la K-CN se trouve en surface avec son extrémité C-
terminale et agit comme interface entre les caséines hydrophobes (a I’intérieur de la micelle)
et le milieu aqueux, gardant ainsi les micelles en suspension (Leonil et al., 2007).

sous-micelle

. \ caseing &
v

pont phosphate

casgines
de calcium

hydrephobes 4

/

phasphate

Figure 2 : Représentation de la micelle de caséine selon le modele de Schmidt (1982).
5. Composition

Toutes les caséines sont des grosses molécules contenant du phosphore et un grand nombre

d’acides aminés parmi lesquels dominent 1’acide glutamique et un moindre degré la leucine et
la proline (Cheftel et Lorient., 1985).

Le tableau 2 donne les principaux acides aminés contenant dans la caséine.
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Tableau 2 : Les principaux acides aminés contenant dans la caséine (Jeantet et al., 2007).

Acides Caséines
amines

asS, as, K
Asp 7 4 4 4
Glu 24 25 18 13
Asn 8 14 5 7
Gln 15 15 21 14
Thr 5 15 9 14
Ser 8 6 11 12
Ser P 11 5 1
Pro 17 10 35 20
Gly 9 2 5 2
Ala 9 8 5 15
Val 11 14 19 11
Ile 11 11 10 13
Leu 17 13 22 8
Phe 8 6 9 4
Tyr 10 12 4 9
Met 4 6 2
Cys 0 0 Oou?2
Cystine/2 0 20u0
Lys 14 24 11 9
His 5 3
Arg 4 5
Trp 2 2 1 1
Total 199 207 209 167

La micelle contient environ 92 a 93 %

(m/m) de protéine. La proportion des différentes

caséines étant variable le rapport moyen dans la micelle aS1, aS2, B, K est d’environ 4/1

13,7/ 1,4, la proportion de caséine K serait plus forte dans les submicelles périphériques
(Cayot et Lorient., 1998).
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Le tableau 3 montre la composition moyenne des micelles de caséine.

Tableau 3: Composition moyenne des micelles de caséine (Cheftel et Lorient., 1985).

Caséines (g/100g) Composants salins (g/100g)
aS1 33 Calcium 2,9

aS2 11 Magnésium 0,2

B 33 Phosphate inorganique 4,3

K 11 Citrate 0,5

Y 4 - -
Total caséines 92 Total composants salins | 8

- ¢ Non déterminé

6. Usages de la caséine du lait
Le tableau 4 donne les principaux usages da la caséine du lait.

Tableau 4 : Les principaux usages da la caséine du lait (Bourgeois et Le roux., 1982 ;
Linden et Lorient., 1994).

Usages alimentaires Usages non alimentaires
Produits laitiers La caséine a le pouvoir de calmer les sensations de
Boulangerie brilures.

Produits fromagers... La caséine est utilisée comme liant de peinture.
Nutrition sportive (Supplément Produits pharmaceutique.
alimentaire) Les adhésifs pour le bois, en papier...etc.
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Chapitre 11 Les émulsions et les émulsifiants

1. Les émulsions

1.1. Définition

Les émulsions sont des mélanges biphasiques liquide-liquide dont les propriétés (type,
viscosité, stabilité) dépendent a la fois de la composition (formulation), de la température et
du mode de fabrication (procédé¢) (Linden et Lorient., 1994).

1.2. Types d’émulsion

En fonction de la répartition de l'eau et de l'huile, on distingue deux types d'émulsions
(Chitour., 2004) :

1.2.1. Emulsion '"huile dans eau'' (H/E)

Ce type d'émulsion donne une creme légere, hydratante, qui pénetre bien dans la peau,
aujourd'hui presque tous les laits et cremes sont des formulations H/E.

1.2.2. Emulsion "eau dans huile' (E/H)

Donne une creme plus riche, plus nourrissante, ce type d'émulsion est souvent choisi pour les
cremes de nuit ou les créemes pour peau tres seche.

La figure 3 montre la technique d’obtention des deux types d’émulsion.

Emulsion H/E Emulsion E/H
—> —>

Emulsion
H/E et E/H

Figure 3 : Technique d’obtention des émulsions (huile dans I’eau et eau dans I’huile)
(Chitour., 2004).
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1.3. Classification des émulsions

Selon la taille des particules qui les composent, les émulsions peuvent €tre classées en

microémulsion, mini émulsion et microémulsion (tableau 5).

Tableau 5 : Les classes d’émulsions (Chitour., 2004 ; Solans et al., 2005 ; Bourrel., (1988).

tensioactif

Propriétés Macro Mini émulsion Microémulsion
émulsion

Nombre de Au moins un Au moins deux : un | Au moins deux : un

tensioactifs tensioactif et un Co- | tensioactif et un Co-

tensioactif

Pourcentage de
tensioactif

Faible : <5 %

Moyen : entre 5 et
10 %

Elevé : > 10 %

M¢éthode de fabrication

Agitation
mécanique
vigoureuse

Agitation vigoureuse
par ultrason

Faible agitation

Couleur

Blanche laiteuse

Blanche bleuitre ou
incolore

Blanche bleuitre ou
incolore

Taille des particules

> 1 micromeétre

< 1 micrométre

< 0,1 micrometre

Polydispersité de des particules Basse Basse
taille des particules moyennes

Stabilité Instable Instable Stable
thermodynamique

Mode d’augmentation
de la taille des
particules avec le
Temps

Coalescence et
mirissement
d’Ostwald

Coalescence et
mirissement
d’Ostwald

Ne contenant pas de
particules, il n'y a ni
coalescence ni
mirissement d’Ostwald
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1.4. Stabilité et déstabilité des émulsions
1.4.1. Stabilité

Les émulsions peuvent étre stables du point de vue cinétique sur une importante période, ce
qui détermine leur durée de vie, cette durée doit étre mesurée, afin d’assurer la bonne qualité
du produit pour le client final (Chitour, 2004).

1.4.2. Déstabilité

Selon Cayot et Lorient (1998), les déstabilisations peuvent étre classées en deux
phénomenes majeurs:

1.4.2.1. Phénomenes migratoires

Par lesquels la différence de densité entre la phase continue et dispersée entraine une
séparation de phase gravitationnelle : pour les émulsions on a essentiellement du crémage
(phase dispersée moins dense que la phase continue poussant celle-ci a migrer vers le haut),
ces phénomenes sont réversibles (Linden et Lorient., 1992).

1.4.2.2. Phénomeénes d’augmentation de taille
Par lesquels la taille des gouttes augmente selon les phénomenes suivants :

» Floculation (agrégation des gouttelettes, elle s’opere sous 1’effet des forces attractives,
il y a formation d’un floculant plus ou moins important sans changement de taille)
(Karleskind, 1992).

» Coalescence (la suite d’un crémage ou d’une floculation, elle provoque la fusion des
gouttelettes en une plus grosse) (Karleskind, 1992).

» Mirissement d’Ostwald (croissance des gouttelettes sous 1’effet d’un transport de
masse de phase soluble dispersée a travers le milieu de dispersion, ce phénomene
s’appelle aussi la diffusion d’Ostwald) (Karleskind, 1992).

La figure 4 montre les phénomenes de déstabilisation d’une émulsion.
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N/ &

[nversion de phase Crémage Stdimentation
Y r ) f \ r
— B — O —
Floculation Coalescence Rupture de phase
\ .

| ¥

MArfssement d'Ostwald

Figure 4 : Les phénomenes de déstabilisation d’une émulsion (Cayot et Lorient., 1998 ;
Bauer et Badoud., 2010).

1.5. Application des émulsions

La figure 5 donne les applications possibles des émulsions.

10
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S
4

Emulsions

. . ! Emulsions non
Emulsions alimentaires

alimentaires
\ J >
4 ™\ ™
Industries alimentaires : Papetrie
Biscuiterie Produits cosmétiques
Mayonnaise Traitements des eaux
Boisson non alcooliséé Produits pharmaceutiques
Beurre, margarine...etc Encres

Figure 5: L’utilisation des émulsions dans les différentes industries (Bauer et Badoud.,
2010).
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2. Les émulsifiants

2.1. Définition

Les émulsifiants sont composés de molécules dont une partie se lie fortement a I’eau et
I’autre aux mati¢res grasses, ces deux fonctions d’une méme molécule permettant des
liaisons, assurent le mélange intime et stable de substances qui, sans cela, ne seraient pas
miscibles entre elles (Multon, 1992).

2.2. Type des émulsifiants

D’aprés Jeantet et al (2007), les émulsifiants sont classés en deux groupes (tableau 6).

Tableau 6 : Les types des émulsifiants

Types Exemples

Faible masse moléculaire Mono glycérides, 1écithines...etc.

Macromoléculaire Protéines surtout d’ceuf et de lait.

2.3. Structure des émulsifiants

D’apres Jean et Multon ; (1992), un émulsifiant doit posséder une structure chimique
composée a la fois :

» De groupes hydrophiles, c’est-a-dire solubles dans 1’eau, et
» De groupes lipophiles, c’est-a-dire solubles dans I’huile.

2.4. Applications des émulsifiants

Le tableau 7 résume la nomenclature et 1’utilisation de certains types d’émulsifiants.

12
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Tableau 7 : Nomenclature et utilisation des principaux émulsifiants (Collona et Della valle.,
2006).

CEE Noms Aliments concernés
Lécithines
E332 Produits naturels, Chocolat, lait en poudre, margarine

classifiés comme antioxydant

E440 Pectines Confitures, glaces, desserts...
Produits naturels

E442 Phosphatides d’ammonium Produits chocolatés
E471 Mono et diglycérides Panification, spécialités
d’acide gras laitiers, margarine
E475-6 Esters polyglycériques Biscuiterie, poudre pour desserts

d’acide gras

13
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1. Objectifs
Les objectifs de notre étude expérimentale sont résumés comme suit :
e Caractérisation physico- chimique des phases d’émulsion (I’huile d’olive vierge et de
I’cau distillée) ;
e (Caractérisation des propriétés émulsifiantes de la caséine du lait.

2. Lieu de travail

Notre travail expérimental a été effectué au niveau des laboratoires de technologie
alimentaire, biochimie et amélioration des plantes de la faculté des sciences de la nature et de
la vie de Tiaret.

3. Matériel
3.1. Matieres premieres

3.1.1. Caséine du lait

Sous sa forme lyophilisée produit par WWR. PROLABO. (Commercialisée).

3.1.2. Tween 80

Sa marque FLUKA (for synthesis). Sa composition (voir I’annexe).
3.1.3 .Huile d’olive

Nous avons utilisé huile d’olive vierge sa marque CHIALI produite en 2018 par le groupe
Chi Ali zone industriel Sidi Bel Abbes, Algérie.

3.1.4. Stabilisant

Le stabilisant utilisé durant notre étude est la caséinate de sodium préparé a la phase d’un
mélange de 1% de caséine et 5% de Na2CO3 et a compléter a 100 ml de I’eau distillée.

3.2. Appareillages et réactifs

3.2.1. Appareillage

Etuve MEMMERT.

Microscope optique : ZEISS. West Germany 47301.9901.
Viscosimetre :HOEPPLERBH.

pH metre : CGB22SGH2.

Bain-marie MEMMERT.

YV VVYVY
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»
N
)

. Verreries

Béchers de 25, 50, 100 ml.
Fioles jaugées de 20,50 ml.
Tubes a essais.
Eprouvettes.

Lames et lamelles.

Pipettes graduées et jaugées.
Pipettes pasteur.
Entonnoir.

Burettes graduées.
Pycnometre.

Erlen Meyer.

. Autres

Papier filtre.
Papier aluminium.

. Réactifs

Phénolphtaléine 1%.

Hydroxyde de potassium (KOH) : 0.1 N.
Solution de Na,Co3 2%.

Indicateur colorés :

VVYVYVYV K VYV & VVVVVVVYVYVYVY

» Rouge de soudan 1%.
» Bleu de méthylene 1%.
» Acétone.
» Ethanol 99,7%.

4. Méthodes

4.1. Protocole expérimental

Pour réaliser notre travail nous avons suivi le protocole expérimental indiqué dans la figure 6.
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Y4 )
Parameétres Physico-chimiques : \ 4
. Caséinate de

* Densité e Caséine sodium

e Viscosité e Tween S0

e pH
\ e Indice d’acidité ) \ ) \ )

Huile d’olive vierge Eau distillée Emulsifiants Stabilisant

Préparation des émulsions

Agitation de chaque émulsion (Mixeur avec une vitesse 18000 tr/min pendant 1 min

a 25°C).

Parametres a déterminer toutes 24 h

Parametres microscopiques

e Nombre des globules gras
e Diametre des globules gras
e Surface interfaciale

Prise des photos

Figure 6 : Schéma du protocole expérimental.
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5. Méthodes d’analyses
5.1. Analyses physiques
5.1.1. Densité

a. Principe

C’est la masse de ’unité de volume exprimée en gramme par cm? a la température T (°C),
la détermination précise de la densité s’obtient a 1’aide d’un densimetre ou par un pycnometre
(Mathieu., 1998).

b. Mode opératoire

e Peser le pycnometre vide (P0) et plein d’eau (P1).

e Sécher le pycnometre a 1’alcool, puis le remplir avec I’échantillon et prendre le poids
(P2).
e La détermination de la densité est donnée par la formule suivante :

D = (P, -Py) / (P1 —Py)

5.1.2. Viscosité

a. Principe

La viscosité d’un liquide reflete sa résistance a I’écoulement, elle est déterminée a 1’aide
d’un viscosimetre (Boubezari, 2010).

b. Mode opératoire
Nous avons suivi les étapes suivantes ;

e Remplir le flacon porte tube avec I’échantillon considéré ;

e Fixer la température désirée ;

e Choisir une bille pour laquelle son écoulement a travers 1’échantillon dans le tube
viscosimetrique, doit étre lent que possible ;

e Déterminer la durée de la chute de la bille sur le repere inférieur du tube
viscosimetrique.
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La détermination de la viscosité est obtenue par la formule suivante :

I\ : viscosité.

D1 : densité de la bille.

D2 : densité de 1’échantillon a la température de masse.

n=t (D1-D2)k

K : constant d’étalonnage par gravité du tube.

Le tableau ci-dessous donne la relation poids, densité de la bille et constante d’étalonnage par

gravité du tube.

Tableau 8 : Relation poids, densité de la bille et constant d’étalonnage par gravité du tube.

Poids de la bille (g) Densité de la bille Constant k
14,8942 8,126 0,71558
4,4280 2,228 0,10277

5.2. Analyses chimiques

4.2.1. pH

a. Principe

L’appareil utilisé pour mesuré le pH est un pH métre (Rebstein et Soerensen., 2008).

b. Mode opératoire

e Etalonner le pH métre a I’aide de solution tampon (pH=12 ; pH=3) ;

e [L’¢électrode doit étre rincée par 1’acétone et nettoyée avec du papier absorbant ;

e Tremper 1’¢électrode du pH metre dans le volume suffisant de 1’échantillon
préalablement chauffé a 20°C ;

e Lire la valeur du pH indiqué sur I’écran d’affichage du pH metre.

18
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5.2.2. Indice d’acidité de I’huile d’olive

a. Principe

L’acidité est déterminée par un titrage de 1g d’huile d’olive vierge par KOH par la soude en
présence de I’éthanol (Audigie et al., 1980).

b. Mode opératoire
Nous avons suivi le mode opératoire suivant :

e Peser 1g de I’huile d’olive vierge et additionner 10 ml de 1’éthanol ;
e Ajouter 2 gouttes de phénolphtaléine ;
e Titrer la solution par le soude KOH, jusqu’a au virage au couleur rose.

L’indice d’acidité est donné par 1’expression suivante :

TA =V.56.1/E

IA : indice d’acidité (%).
E : prise d’essai (g).
V : volume de KOH versé (ml).

6. Préparation des émulsions

La composition des émulsions préparées est indiquée dans le tableau 9.
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Tableau 9 : Composition des émulsions en (%).

HOV (%) 4 4 4 4 4

Eau distillée

(%) 95 95 95 95 95
Emulsifiants

(%) 0 0.25 0.5 0.75 1
Stabilisant

(%) 1 0.75 0.5 0.25 0

Emulsions a base de la caséine du lait : E1, E2, E3, E4, ES5.
Emulsions a base de la Tween 80 : E6, E7, E8, E9, E10.

Chaque émulsion est homogénéisée a 25°C par un agitateur (Mixeur) avec une vitesse 18000
tr/min pendant 1 min.

7. Caractérisation des émulsions
7.1. Indice de crémage
a. Principe

Selon (Sean et al., 2004), I’indice de crémage donne de I’information indirecte sur 1’état de
floculation d’une émulsion.

b. Mode opératoire
On a procédé les étapes suivantes :

* 10 ml d’émulsion a été transféré dans un tube a essai, hermétiquement bouché, et gardé a la
température de 25°C ;

* Noter les phénomenes de déphasage, qui peuvent se manifester.
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c. Mode de calcul

L’indice de crémage a été calculé selon la relation suivante :

I.C=V(H)/ V(E)x100

I.C : Indice de crémage (%).

V(H) : Hauteur de phase huileuse.
V(E) : Hauteur de phase d’émulsion.
7.2. Nombre de globules gras

11 repose sur le comptage microscopique des globules; on préléve a 1I’aide d’une pipette de
pasteur au fond de 1’émulsion une goutte que I’on dépose sur la lame et on ajoute une goutte
de bleu de méthylene et une goutte de rouge soudan,

Le nombre de globules gras contenus dans la lame est exprimé par la formule suivante
donnée par Regnault (1992) :

N=F.n/f.a

N : nombre de globules gras contenus dans le volume de la suspension examinée (mm).
F : surface de la lame sur laquelle on a étalé le volume de la suspension examinée (4cm).
f : surface d’un champ en mm?.

N : nombre des globules gras dénombrés sur I’ensemble des champs examinés.

a : nombre des champs examinés.
Pour objectif 10, la surface d’un champ est 8,86 mm?.
7.3. Diametre moyen des globules gras
Le diametre moyen des globules gras est déterminé selon le mode opératoire suivant :

» On met une gouttelette de 1’émulsion sur une lame en verre ;
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» On I’ajoute aussi une goutte de bleu de méthylene et une goutte de rouge de soudan ;

» On a utilisé un micrometre oculaire gradué de 0 a 10 um dont les graduations sont
distantes ’'une a ’autre de 0.1 um,

» On se déplace au hasard sur la surface pour avoir 10 déterminations successives.

0 =K/10 Y:Z1° Di

@ : Diameétre moyen des globules gras a temps t en um.
K : Coefficient oculaire constant (K=1.33).
i : Nombre des globules gras au hasard.
D : Diametre des globules gras en pm.
7.4. Surface interfaciale

La surface interfaciale repose sur la détermination du diametre moyen de globules gras
(Drapron, 1987).

Lorsqu’on connait le diameétre moyen (@) on peut alors calculer la surface interfaciale (SI)
selon I’équation suivante :

SI = 6V/ @ (m?)

O : Diameétre moyen des globules gras en pum.

V: Volume de la phase émulsifiée en ml.
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1. Phases des émulsions

1.1. Eau distillée

Le tableau 10 montre les parametres physico-chimiques moyens de 1’eau distillée.

Tableau 10 : Parametres physico-chimiques moyens de I’eau distillée a 20°C.

Parametres Valeurs moyennes
Densité 0,98
Viscosité (cP) 1,20
pH 7,83

1.1.1. Densité

Nous remarquons que la densité de I’eau distillée est égale a 0.98 et elle est inférieure a celle
trouvée par Rodier et Coll (1978) qui est égale a 1.0025 a 20°C.

1.1.2. Viscosité

La valeur obtenue de la viscosité de I’eau distillée est égale 1,2 cP, elle est 1égerement
supérieure a celle trouvée par Chaussade et Mestrallet (1995) qui est égale 1,007 cP a 20°C.

1.1.3. pH

La valeur du pH de I’eau distillée est 1égeérement supérieure a celle notée par Rodier et Coll
(1978) qui est égale a 7.55 a 20°C.

Les parameétres physiques étudiés dépendent de la composition de ’eau distillée et ainsi de la
température.
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1.2. Huile d’olive vierge
Le tableau 11 montre les parametres physico-chimiques moyens d’huiles d’olive.

Tableau 11 : Les parametres physico-chimiques moyens d’huiles d’olive a 20°C.

Parametres Valeurs moyennes
pH 6.541
Densité 0,913
Indice d’acidité (%) 0,98
Viscosité (cP) 77.4221

1.2.1. pH

La valeur du pH d’huile d’olive vierge est légérement neutre notée a 20°C et cette valeur est
comparable a celle trouvée par Eberhard (2005) qui a trouvé 6,6.

Le pH d’huile végétale varie sensiblement avec sa composition, son procédé d’obtention et
ses conditions du stockage.

1.2.2. Densité

La valeur de la densité d’huile d’olive vierge étudiée est 0,913, selon Karlskind (1992) Ia
densité des huiles végétales dépend de la composition chimique, la température et le taux de
saturation du corps gras.

1.2.3. Viscosité

La valeur de la viscosité de I’huile d’olive (77.4221) est supérieure a celle trouvée par
Medjahed et Moussi (2012) dont elle est égale a 71 cP.

1.2.4. Indice d’acidité

L’analyse de I’indice d’acidité d’huile d’olive montre que le degré d’acidité est 0,98 %, ce
résultat est inferieur avec celui obtenu par Bencherif et al., (2010) qui ont trouvé 3,315%, des
faibles valeurs d’indice d’acidité des corps gras sont due aux faibles teneurs en acides gras
qui se retrouvent a 1’état libre. L’indice d’acidité d’huile d’olive dépend étroitement de sa
composition, ses conditions du stockage et de sa qualité.
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2. Emulsions
2.1. Indice de crémage

La figure 7 montre la variation de I’indice de crémage des émulsions a et b au cours de
temps.

a —e—E1=HOV/E/C(0%)/CS(1%)

16i

14 >|\ ——E2=HOV/E/C(0,25%)/CS(0,75%)
9
% —4—E3=HOV/E/C(0,5%)/CS(0,5%)
£
S —~<—E4=HOV/E/C(0,75%)/CS(0,25%)
=
[+ 1]
% i ES=HOV/E/C(1%)/CS(0%)

Temps(h)
- b —4—E6=HOV/E/T(0%)/CS(1%)

/ —B—[7=HOV/E/T(0,25%)/CS(0,75%)
10

—#—E8=HOV/E/T(0,5%)/CS(0,5%)

—=E9=HOV/E/T(0,75%)/CS(0,25%)

—+—E10=HOV/E/T(1%)/CS(0%)

Indice de crémage(%6)
[=)] co

0 | 1
24 48 72

Temps(h)

Figure 7 : Evolution de I’indice de crémage des émulsions stockées a 25°C au cours du
temps (@ : Emulsions 2 base de la caséine ; b : Emulsions a base de la Tween 80).
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D’apres la figure 7, nous constatons les remarques suivantes :
Pour la figure 7 a :

Les émulsions (E3 et E4) sont caractérisées par des valeurs décroissantes de I’indice de
crémage, ce qui implique leur meilleure stabilité au cours du temps.

Ainsi une légere stabilité des valeurs de 1’indice de crémage a été notée pour 1’émulsion E5S
démontrant sa stabilité au cours du temps.

Pour la figure 7 b :

Les émulsions (E8 et E9) ont enregistré des valeurs de I’indice de crémage décroissantes au
cours du temps reflétant leur meilleure stabilité.

D’aprés Sean et al., (2004) I’indice de crémage est inversement proportionnel a la stabilité de
I’émulsion.
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2.2. Prise des photos

Le tableau 12 indique I’aspect macroscopique des émulsions au cours du temps.

Tableau 12 : Aspect macroscopique des émulsions stockées a 25°C au cours du temps.

Temps Emulsions a base de la caséine
C24n
tygn
t72n
El E2 E3

Emulsions a base de la Tween 80

E6 E7 E8 E9 E10

El : HOV/E/C(0%)/CS(1%).

E2 : HOV/E/C(0.25%)/CS(0.75%).

E3 : HOV/E/C(0.5%)/CS(0.5%).

E4 : HOV/E/C(0.75%)/CS(0.25%).

E5 : HOV/E/C(1%)/CS(0%).

1 : Couche huileuse. 2 : Emulsion

E6 : HOV/E/T(0%)/CS(1%).

E7 : HOV/E/T(0.25%)/CS(0.75%).
E8 : HOV/E/T(0.5%)/CS(0.5%).
E9 : HOV/E/T(0.75%)/CS(0.25%).
E10 : HOV/E/T(1%)/CS(0%).

3 : Couche aqueuse.
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Au cours du temps, nous avons remarqué que le déphasage a noté pour I’ensemble des
émulsions avec des degrés différents.

Les émulsions préparées a base de la caséine a 0,75% et a base de la Tween 80 a 0,75% ont

manifesté par des valeurs de I’indice de crémage inférieures traduisant en effet leurs bonnes
stabilités au cours du temps.
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2.3. Nombre des globules gras

La figure 8 indique la cinétique du nombre des globules gras des émulsions & et b au cours

du temps.
itk a ——E1=HOV/E/C(0%)/CS(1%)
a 250 % —m—E2=HOV/E/C(0,25%)/CS(0,75%)
T
2200 7 —4—E3=HOV/E/C(0,5%)/CS(0,5%)
K
% 150
3 ——E4=HOV/E/C(0,75%)/C5(0,25%)
£ 100
£ —t—E5=HOV/E/C(1%)/CS(0%)
0 :
0 24 48 72
Temps(h)
b —o— E6=HOV/E/T(0%)/CS(1%)
300

—8—E7=HOV/E/T(0,25%)/CS(0,75%)

—#— E8=HOV/E/T(0,5%)/CS(0,5%)

—<—E9=HOV/E/T(0,75%)/CS(0,25%)

—===E10=HOV/E/T(1%)/CS(0%)

Nombre des globules gras

Temps(h)

Figure 8 : Cinétique du nombre des globules gras des émulsions stockées a 25°C au cours

du temps (a : Emulsions a base de la caséine ; b : Emulsions 2 base de la Tween 80).

Nous remarquons que I’ensemble des émulsions préparées a base de la caséine et de Tween
80 ont des allures décroissantes au cours du temps (figure 8 a et b).

A temps g, , le nombre le plus élevé a été marqué successivement pour 1’émulsion E4
(figure 8 a) et pour celle E9 (figure 8 b).
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Avec le temps les émulsions qui ont conservé leur nombre des globules gras avec des valeurs
différentes sont celles formées a base de la caséine : E3 et E4 (figure 8 a) et ainsi celles
préparées a base de Tween 80 : E8 et E9 (figure 8 b).

La diminution du nombre des globules gras dans les différents types des émulsions est due
aux phénomenes de déstabilisation qui sont le crémage, la floculation des gouttelettes, la
coalescence ou fusion des gouttelettes et donc la vitesse de crémage.

2.4. Diametre moyen des globules gras

La figure 9, montre la cinétique du diametre moyen des globules gras dans les émulsions
étudiées.
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=
)]

=
~
m
W
=
2
et
™
i
i)
=l
G
=X
=
o)
-z}
o
~
N
pocld

=
AN
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0 T T ]
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b —o— E6=HOV/E/T(0%)/CS(1%)
1,6

—— E7=HOV/E/T(0,25%)/CS(0,75%)

—d— E8=HOV/E/T(0,5%)/CS(0,5%)

—<—E9=HOV/E/T(0,75%)/CS(0,25%)

W\

—+—E10=HOV/E/T(1%)/CS(0%)

Diameétre moyen des globules

Temps(h)

Figure 9 : Cinétique du diametre moyen des globules gras des émulsions stockées a 25°C au
cours du temps (a : Emulsions a base de la caséine ; b : Emulsions a base de la Tween 80).
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La figure 9 représente 1’évolution du diamétre moyen des globules gras des émulsions en
fonction du temps.

Nous avons remarqué une augmentation de diametre moyen des globules gras en fonction du
Temps pour I’ensemble des émulsions préparées.

Pour la figure 9 a :
Les émulsions qui ont manifesté par valeurs inferieurs sont :

» Emulsion (E3) avec un diametre varie du 0,28 a 1,15 um ;
» Emulsion (E4) avec un diameétre varie du 0,25 4 1.08 um ;
» Emulsion (ES) avec un diameétre varie du 0,31 a 1,2 um.

Pour la figure 9 b :
Les émulsions (E8, E9 et E10) ont des valeurs inférieures au cours du temps :

» Emulsion (E8) avec un diametre varie du 0,3 a 1,15 um ;
» Emulsion (E9) avec un diametre varie du 0,28 a 1.1 um ;
» Emulsion (E10) avec un diametre varie du 0,37 a 1,25 um.

Le diametre des globules gras trouvé dans les différents types d’émulsion est comparable a
celui obtenu par Lorient et al., (1985), puisqu’il est compris entre 0,1 et 50 um.

Nous remarquons que les valeurs du diametre moyen des globules gras sont variables au
cours du temps, cette variation est probablement liée a la :

» La nature du prélevement et la technique utilisée ;
» La fixation au hasard des champs des globules gras.
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2.5. Prise des photos

Le tableau 13 indique I’aspect microscopique des émulsions a base de la caséine.

Tableaul3: Aspect microscopique (Gx10) des émulsions a base de la caséine stockées a 25°C.

Emulsions

E1

E2

E3

E4

Es
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E1 : HOV/E/C(0%)/CS(1%).

E2 : HOV/E/C(0.25%)/CS(0.75%)
E3 : HOV/E/C(0.5%)/CS(0.5%).
E4 : HOV/E/C(0.75%)/CS(0.25%).
ES : HOV/E/C(1%)/CS(0%).

Nous remarquons que I’émulsion E4 a manifesté par une meilleure stabilité avec un diametre
inférieur au cours du temps.
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Le tableau 14 indique 1’aspect microscopique des émulsions a base de la Tween 80.

Tableaul4: Aspect microscopique (Gx10) des émulsions a base de la Tween 80 stockées a
25°C.

Emulsions tOh t24-h t48h t7Zh
E6 2/ C
g
?=0.9 ?=1.36
E7
3=0.43 C0=065 ?=0.85 @=1.28
E8 3 ~ - o ‘_.'.‘
P )
. }!
A A ) Mo 3 S 1% LA 1
?=0.3 ?=0.49 0=0.71 ?=1.15
SN :'f"“ ? s
;‘é‘/"'}' ~'I;;£ S
d 2 0
E9 ::.5‘\:?: O"tl(‘fp;a t:".‘ .
e oIy
';f-.r“-‘o.g;'< bj{ :
N B
0=0.28 0=0.4 ?=0.68
1 ol ‘\"'\A,l‘r il 3
- NS R ReES @ |
Yo " : P % oo N
Voo i ‘;" v "ﬁ«' .3;.,‘:‘
E10 j > ". % -'\‘J " "'; @ 2
' ",‘ "% ) 3 A ' ;;'."‘;’
l. ,‘."'v A) ‘ o : s vv B
0=0.37 ?=0.59 ?=0.8 ?=1.25
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E6 : HOV/E/T(0%)/CS(1%).

E7 : HOV/E/T(0.25%)/CS(0.75%).
E8 : HOV/E/T(0.5%)/CS(0.5%).
E9 : HOV/E/T(0.75%)/CS(0.25%).
E10 : HOV/E/T(1%)/CS(0%).

Nous remarquons que I’émulsion E9 a manifesté par une meilleure stabilité avec un diametre
inférieur au cours du temps.
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2.6. Surface interfaciale

La figure 10 montre la cinétique de la surface interfaciale des émulsions en fonction du

temps.
55 d —4—E1=HOV/E/C(0%)/CS(1%)
10 4 —B—E2-HOV/E/C(0,25%)/CS(0,75%)
T g ‘F\\\U ——E3=HOV/E/C(0,5%)/CS(0,5%)
56 —<—E4=HOV/E/C(0,75%)/CS(0,25%)
-,
{:‘S et E5S=HOV/E/C(1%)/CS(0%)
a 2
0 T T 1
0 24 48 72
Temps(h)
b —— E6=HOV/E/T(0%)/CS(1%)
9
8 K —8— E7=HOV/E/T(0,25%)/CS(0,75%)
o7 \
-5- K \\ —#— E8=HOV/E/T(0,5%)/C5(0,5%)
E ? —— E9=HOV/E/T(0,75%)/C5(0,25%)
L = 4 =
E
E 3 === E10=HOV/E/T(1%)/CS(0%)
32
1
0 . . .
0 2 tempsth) 8 72

Figure 10 : Cinétique de la surface interfaciale des émulsions stockées a 25°C au cours du

temps (a : Emulsions a base de la caséine ; b : Emulsions a base de la Tween 80).

Les valeurs de la surface interfaciale trouvées dans toutes les émulsions ont des allures
décroissantes au cours du temps.
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Pour la figure 10 a :

Les valeurs supérieures et décroissantes de la surface interfaciale sont révélées dans les
émulsions :

> Emulsion (E3) avec une surface interfaciale varie entre 8.57 22,08 m? ;

> Emulsion (E4) avec une surface interfaciale varie entre 9.6 2 2,2 m? ;
> Emulsion (E5) avec une surface interfaciale varie entre 7.74 2 2 m?.

Pour la figure 10 b :

Les valeurs supérieures et décroissantes de la surface interfaciale sont révélées dans les
émulsions :

> Emulsion (E8) avec une surface interfaciale varie entre 8 2 2.1 m? ;

> Emulsion (E9) avec une surface interfaciale varie entre 8.57 22,2 m? ;
> Emulsion (E10) avec une surface interfaciale varie entre 6.5 2 1.9 m?.

D’apres la figure 10, nous avons observé que la surface interfaciale des émulsions préparées

a partir de la caséine est grande par rapport a la surface des émulsions préparées a partir de
Tween 80.

La surface interfaciale est inversement proportionnelle au diametre moyen de globules gras.

Selon Mathieu (1998), plus que le diametre moyen des globules gras est inférieur, plus la
surface interfaciale est grande, plus 1’émulsion est bonne.
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Conclusion

L’¢tude des propriétés émulsifiantes de la caséine du lait a dégagé nombreux résultats
satisfaisants sur nombreux niveaux :

Pour les propriétés physiques et chimiques des phases des émulsions a savoir I’eau distillée
et d’huile d’olive vierge représentées par le pH, la densité, la viscosité et 1I’indice d’aciditg,
ces derniers ont marqués des valeurs favorables pour I’émulsification.

Pour les propriétés émulsifiantes de la caséine du lait ; les €mulsions confectionnées a la base
0,5; 0,75 ; 1% de la caséine ont enregistré des indices de stabilité par rapport a celles formées
a la base de Tween 80 :

» Indice de crémage :
e Emulsion E3 il varie du 8,57 25,42 % ;
e Emulsion E4 il varie du 14,04 2 7,14 % ;
e Emulsion E5 il varie du 6,08 a 4,29 %.
» Nombre des globules gras :
e Emulsion E3 il varie du 264 a 99 ;
e Emulsion E4 il varie du 271 a 68 ;
e Emulsion E5 il varie du 249 a 55.
» Diamétre moyen des globules gras :
e Emulsion (E3) il varie du 0,28 a 1,15 um ;
e Emulsion (E4) il varie du 0,25 2 1.08 um ;
e Emulsion (E5) il varie du 0,31 a 1,2 ym.
» Surface interfaciale des émulsions :
e Emulsion (E3) elle varie du 8,57 22,08 m? ;
e Emulsion (E4) elle varie du 9,6 2 2.2m? ;
e Emulsion (E5) elle varie du 7,74 2 2m? .

Or la comparaison intra de la caséine du lait a révélé que la dose 0,75% a présenté de tres
bonnes propriétés émulsifiantes.

En conclure, la caséine du lait a manifesté par un pouvoir émulsifiiant comparable a celui
noté pour la Tween 80.

En perespective, nous proposons un travail complémentaire qui porte sur 1’étude comparée
du pouvoir émulsifiant avec d’autre agents émulsifiants( Tween 20, Tween 60,
lécithine,...etc).
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Annexe 1 : Composition de I’huile d’olive vierge biologique (Trémolirees et Serville.,

1980).

Analyses nutritionnelles

Valeur pour 100ml

3404 kJ
Valeur énergétique 828 kcal
Lipides : 92g
> acides gras saturés 11g
» acides gras mono-insaturés : 66 g
e Acide oléique 64 g
» acides gras polyinsaturés : 15¢
e acide linoléique ;2 &
g

e acide a- linoléique

Annexe 2 : Propriétés physiques et chimiques de la Tween 80 (O’neil., 2006).

Caractéristiques Propriétés de la Tween 80.
Forme Liquide
Couleur Jaune
Odeur Inodore
pH a 20°C 5-7
Viscosité cinématique a 25°C 300-500 mm?/s
Point de fusion Non disponible
Point d’ébullition >100°C
Température d’inflammation >180°C
Point d’éclair >149°C
Limites d’explosion : Inférieure Non disponible

Supérieure Non disponible
Pression de vapeur <1.33 hPa
Densité 1.07 g/cm?3
Solubilité a 20°C dans : eau Soluble

éthanol Soluble




Annexe 3 : Photos originaux de la caséine du lait.

Annexe 4 : Photos originaux de la Tween 80.
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Résumé

Les protéines laitieres ont nombreuses propriétés physiques, chimiques et fonctionnelles.
Notre travail a pour but de réaliser une étude comparée du pouvoir émulsifiant de la caséine
du lait., il est basé d’une part sur I’étude des propriétés physiques et chimiques des
composantes des émulsions (I’eau distillée et I’huile d’olive vierge) et d’autre part sur 1’étude
du pouvoir émulsifiant de la caséine du lait prise avec doses différentes (0; 0,25; 0,5 ;
0,75 ;1%) en les comparent avec I’agent du surface (Tween 80). Les résultats ont montré que
I’eau distillée et I’huile d’olive vierge ont des propriétés physiques et chimiques favorables a
I’émulsification et que 1’émulsion préparée a 0,75% de la caséine s’est caractérisée par des
indices trés importants dans sa stabilit¢ au cours du temps 1’en comparent aux autres
émulsions.

Mots clés : Caséine, émulsion, lait, Tween 80, huile d’olive vierge, dose.

Abstract

Dairy protein has many physical, chimical and fonctional properties. Our work aims to
pereform a comparative study of the emulcifing power of milk casein. It is based on the one
hand on the study of the physical and chemical properties of the emulsion components
(distilled water and olive oil viarge) and on the other hand on the study of the emulcifing
power of milk casein taken at different doses (0 ; 0,25 ; 0,5 ; 0,75 ; 1%) by composing them
with surfactant (Tween 80). The results showed that distilled water and virgin olive oil have
physical and chemical properties favorable to emulsification and that the emulsion prepared at
0,75% of casein was characterized by indisposable indices at its stability over time in
comparaison with other emulsions.

Key words : Casein, emulsion, milk, Tween 80, Virgin olive oil, dose.





