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Introduction

Le lactosérum est un co-produit représentant au moins 85% du lait transformé en
fromage, sa valorisation est un enjeu a la fois économique et écologique puisqu’il
posséde une Demande Chimique en Oxygene (DCO) de 50 a 709/l ; ce qui en fait
donc un produit polluant ne pouvant plus étre rejeté dans la nature (Mulvihill et Fox,
1989; Hambraeus, 1992)..

Le lactosérum frais, sous forme liquide, n’est pas facilement valorisable pour la
consommation humaine et n’est donc quasiment pas utilisé sous cette
forme ;néanmoins, plusieurs produits a haute valeur ajoutée ont vu le jour depuis
1970, sous une forme concentrée et fractionnée de ce lactosérum, ¢’est notamment le
cas des protéines, grace a leurs propriétés technico-fonctionnelles et nutritionnelles
particulierement intéressantes en industrie alimentaire (Mulvihill et Fox, 1989;
Hambraeus, 1992).

Les lactosérums acides sont des rejets produits par les fromageries des pates
fraiches et des pates molles ainsi que par les caséineries fabriquant de la caséine
lactique ;les sérums acides ont une composition trop variable pour que des teneurs
moyennes en divers constituants aient une signification ;ils renferment moins de

lactose et plus de sels minéraux que les sérums doux (Gilbert Delespaul,1971).

En Algérie, la quantité globale du lactosérum jetée quotidiennement est de 6000
litre par unité de production ;par sa teneur en sucre fermentescible (lactose 40%) et en
matieres organiques (protéines solubles 1 ,1%),il serait intéressant voire
indispensables de I'utiliser comme milieu de fermentation pour la production de

métabolites utilisés en industries ou en pharmacie (Benaouida,2008).

Selon Cheftel et Lorient (1985), les protéines du lactosérum ont des propriétés
fonctionnelles qui varient en fonction des traitements de préparation qu'elles ont subis
(ultrafiltration, fixation sur échangeurs d'ions, précipitation par agents chimique ou

thermique).

Dans ce contexte, notre étude s’est axée d’une part sur la caractérisation physique
et chimique du lactosérum acide brut, et d’autre part sur I’analyse de pouvoir

émulsifiant en présence de 1’extrait du riz .
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I-1-Objectif du travail
Les objectifs de notre étude sont énumerés comme suit :

++ Caractérisation physico-chimique du lactosérum acide brut ;

¢+ Caractérisation physicochimique de I’extrait du riz ;

% Caractérisation du pouvoir émulsifiant du lactosérum acide brut en présence
de l’extrait du riz ;

I-2-Lieu du travail

Notre étude a été réalisée dans le laboratoire de Technologie alimentaire de la faculté
des sciences de la nature et de vie a I’'université Ibn Khaldoun Tiaret.

I-3-Matériel et méthodes

I-3-1-Matiere premiere

I-3-1-1-Poudre du lait

Le lactosérum acide brut a été préparé a partir d’une poudre de lait écrémé
(0% de matiére grasse).

I-3-1-2-Huile végétale

C’est une huile d’olive vierge provient du commerce sa marque chiali

( Sidi belAbbese, production 2017, Algérie).

I-3-1-3-Stabilisant

Nous avons utilisé la caséinate de sodium comme stabilisant lors de la préparation des
émulsions.

1-3-1-5-Matériel du laboratoire

Le tableau 1 donne les verreries, les appareillages et les produits chimiques utilisé
pour notre étude.



Chapitre I

Matériel et méthodes

Tableau 1 : Matériel du laboratoire utilisé.

Appareils

Verreries

Agitateur magnétique chauffant.
(IKA,LAMBOTECHNIC type RTC Basic).
Bain marie(MEMERT type WB 7).
Balance(SARTORIUS BASIC).
Etuve(MEMERT).

Four a moufle (HERAEUS instruments type
M110)

Microscope optique(B-350 OPTIKA)
pH-metre(SCHOTT GERATE CG -822).
Réfractometre(RL2 ,Nr4711).
Spectrophotometre(SHIMADZU UV-1202).
Viscosmetre(HOEPPLER BH2)
Blinder(Booman Germany) 18000 trs/min

Ballons a fond rond.

Béchers (50, 100, 200, 500,800ml).
Burette de 100 ml.

Capsules.

Dessiccateur.

Entonnoir.

Eprouvette (10, 20, 50, 100,500ml)
Erlenmeyers

Fioles jaugées(25,50,100)

Pipettes pasteur.

Pycnométre

Verre de montre

Thermométre

Tubes a essai

Réactifs

Poudre de lait a 0% matiére grasse .

Acide chlorhydrique concentré (HCI 37%)
Caséinate de sodium( NA2 CO3)

Solution tampons de( pH=7.1) et (pH=3.4)
Solution de soude (NaOH 1/9N)
Carbonate de sodium(Na,CO;)

Eau distillée.

Indicateur colorés :

Bleu de méthyl.

Rouge de soldant
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I-4-Méthodes d’analyses
I-4-1-Protocole expérimental

Pour realiser notre travail, nous avons suivi les étapes décrites dans le protocole
expérimental présenté dans la figure 1 .
Lait écrémé reconstitué (10%) ‘ Le riz blanc non étuve (blanc) |
Coagulation chimique par HCI 37%
Ebullition a 100 C° pendant
5min

Conservation a 4°C pendant 1a 2 h

|

Filtration passoire plastique

0
Filtration simple par papier filtre \
Lactosérum acide brut \

\

Extrait de riz

[ Caractérisation ] < Huile d’olive

v

Physico-chimique I[W“

A 4

-Indice de réfraction,°Brix -diamétre des globules

-Cendre, Acidité, pH gras

-Indice de crémage

-Conductivité électrique
-prise des photos

-Densité.

Figurel : Schéma du protocole expérimental.
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I-4-2-Préparation du lactosérum acide brut

Préparer un lait écrémé (0% MG) reconstitué¢ a 10% dans 1’cau distillée.
Etalonner le pH-metre.

Mettre 1’électrode de pH-metre dans la solution et titrer goutte a goutte avec I’
HCI concentré jusqu’a une valeur de pH=4 ,6 .

++ Laisser la solution se reposer pendant 1a 2 heures a 4 °C.

% Séparer le lactosérum acide brut par centrifugation (4500tr/10min) et le
conserver a 4°C jusqu’ a I’utilisation.

X/ X/ X/
L X X X4

I-4-3-Préparation de la caséinate de sodium

La caséinate de sodium est obtenue par 1’addition de 1% de caséine a une
solution de 5% de carbonate de sodium, la caséinate de sodium est préparée selon la
formule suivante :

Na,Co;+ Caséine —— Caséinate de sodium+CO2 7‘
I-4-4-Paramétres physico-chimiques
I-4-4-1-pH
% Principe

Le pH est mesuré par un pH-metre dont sa valeur est en fonction de la
concentration des ions hydronium présents dans la solution (Geoffrey, 2011).

¢+ Mode opératoire

La mesure a été réalisée en plongeant 1’électrode du PH meétre dans la solution a
tester (Aoac, 2002) .

I-4-4-2-Densité
% Principe

La densité est le quotient de la masse d’un corps par la masse du méme
volume d’eau, pour déterminer la densité (D ) nous avons utilise la méthode
d’AFNOR « NF-60 .214,(1984) ».

% Mode opératoire
La densité est calculée a 20°C selon les étapes suivantes :
-Peser le pycnométre vide et sec (P, ), et plein d’cau distillée (P;),

-Sécher le pycnomeétre, puis le remplir avec 1’échantillon et peser (P,).

[D=(P2—P0)/(P1_P0) ]
4
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I-4-5-3- Indice de réfraction et °Brix
% Principe
C’est la mesure de pouvoir réfringent au moyen d’un réfractométre par
rapport & la raie D du spectre de sodium (Champetrier, 1974).
L’indice de réfraction permet de connaitre le degré de pureté d’un liquide ou
de connaitre la concentration de solide présent dans une solution (Roger,
1974)
“*Mode opératoire
L’indice de réfraction a été déterminé par un réfractomeétre a une
température fixée a 25°C, selon la méthode d’AFNOR(1986), qui consiste
a:
v’ Etalonner le réfractométre avec 1’eau distillée dont son indice de
réfraction est égale a 1,333 et 0% pour °Brix ;

v Déposer entre les prismes de 1’appareil quelques
gouttes ;d’échantillon, ensuite ajuster les deux zones claire et sombre
et lire directement I’indice de réfraction et le % en matiére seche de
I’échantillon sur les échelles.

I-4-5-4- Cendres
¢ Principe
D’aprés Amaraglio (1986), I’évaluation des cendres du lactosérum repose sur

I’incinération de la matiére séche.

¢+ Mode opératoire
v" Peser 5ml de lactosérum dans une capsule ;
v" Evaporer I’échantillon dans un bain marie pendant 30 minutes ;
v Mettre la capsule dans un four a moufle a une température de 550°C
pendant 2h. ;
v" Peser la capsule aprés avoir refroidie dans un dessiccateur ;

v" Les résultats sont donnés par la formule suivante :

[ TC = (M; — M)V ]




Chapitre | Matériel et méthodes

TC : Teneur en cendresen g /I
M, : Masse de la capsule vide en g

M; :Masse de la capsule apres I’incinération du lactosérum et refroidissement en g.
V : Volume de la prise d’essai en ml.
I-4-5-5-Conductivité électrique
% Principe
La conductivité électrique exprime I’aptitude de la solution aqueuse a
conduire un courant électrique, elle est en corrélation avec la teneur en sels
solubles (Rodier, 1997).
% Mode opératoire
v" Etalonner I’appareil a ’aide deKcl(0.1N) apres lavage de la cellule
du conductivimétre a 1’acétone et 1’essuyer avec un papier
absorbant ;
v' Laver I’électrode du conductimétre a I’acétone et ’essuyer avec un
papier hygiénique ;

v" Plonger I’électrode dans le bécher qui contient 1’échantillon.

[S:Kx('} ]

S : Conductivité électrique.
K : Coefficient de conductivité électrique (K=11.691x1/G)
G : Valeur de I’échantillon.

1-4-5-6- Acidité titrable

¢ Principe
Selon la méthode d’AFNOR-NF04-(1986), I’acidité du lactosérum est
déterminée par titrage a I’hydroxyde de sodium NaOH (N/9), en présence
d’un indicateur coloré la phénolphtaléine, elle est exprimée en gramme par
litre (g/l) ou en degré dornic (°D).

¢+ Mode opératoire

D’apres Mathieu (1998), I’acidité des lactosérums est déterminée en

appliquant la méthode suivante :



Chapitre I

\

v

Matériel et méthodes

Dans un bécher mettre 10ml du lactosérum ;

Ajouter 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine ;

Titrer avec la solution de NaOH (N/9) jusqu’au virage de la couleur

vers la couleur rose ;

Lire le volume de NaOH versé.

L’acidité est évaluée en appliquant la formule :

A : Acidité titrable de I’échantillon en g/1.

[A:10><V1/V0

J

VO : Volume en ml de la prise d’essai.

V1 : Volume de NaOH versé en ml.

NB : 1 degré doronic=0,1g d’acide lactique par litre.

I-5-Pouvoir émulsifiant

I-5-1Préparation des émulsions

Suite aux travaux d’Acem (2001), les types d’émulsions préparées sont indiqués dans

le tableau 2.

Tableau 2 : Compositions des émulsions.

émulsions
El E2 E3 E4 E5

composantes
(%)
LSA 95 95 95 95 95
HOV 4 4 4 4 4
ER 0 0.25 0.50 0.75 1
CNa 1 0.75 0.50 0.25 0
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Le mélange est mis dans un bécher, agit¢ a 1’aide d’un agitateur blinder a une

vitesse18000 tours pendant 1 minute, a la température ambiante (20°C).
I-5-1-1-Diamétre des globules gras

Dans une émulsion, les gouttelettes de la phase dispersée n’ont pas une taille unique
mais elles suivent plut6t une distribution de taille (Mayssoun, 2005).Le diametre est
mesuré a 1’aide d’un micromeétre oculaire gradué, en déplacant au hasard sur la
surface en réalisant 10 déterminations successives. La détermination du diametre

moyen(¢) est donnée par la formule suivante :

$=K/10x[Xi=1° Di]

Ou:

i:Nombre de globule gras fixée hasard.

K : Coefficient oculaire (Gx 40 ) constant (K=2.42).
D : Diameétre de globules gras en pm.

La prise des photos des émulsions sont réalisées microscopiquement avec Gx10 par

un appareil photo numérique

I-5-1-2-Indice de crémage
% Principe
L’indice de crémage donne de I’'information indirecte sur 1’état de floculation

d’une émulsion (Sean, 2004)

% Mode opératoire
Pour I’estimation de I’indice de crémage :

v" 20ml d’émulsion a été transférée dans un tube a essai,
hermétiquement bouché, et gardé a la température 20°C dans
I’étuve ;

v L’émulsion se stratifie en temps, en s’obtenant trois couches :
Une couche opaque, un autre- turbide, et le dernier-transparent,
les couches turbides et transparentes constituent la couche

sérique, tandis que celle opaque est 1°‘émulsion.
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L’indice de crémage a été calculé selon la relation suivante :

Calcul

[ IC=[H(S)/H(E)] X 100% ]

Ou:
H(S) : Hauteur de la couche sérique (divisions de 0,1ml).

H(E) : Hauteur de la couche d’émulsion (divisions de 0,1ml).



I1-1.paramétres physicochimiques

Le tableau 3 présente les valeurs moyennes des parametres physiques et chimiques de

lactosérum acide brut.

Tableau 3 : Paramétres physiques et chimigues moyens du lactosérum acide

Parametres

physico-chimiques Références Lactosérum acide brut

Indice de réfraction a|1,343 1.342

20°C ADRIAN et al ;(1981)

Cendres (g /) 5,44 5.33
ADRIAN ;(1995)

Densité a 20°C 1,0286 1.015
BOUDIER et LUQUET
(1980)

Conductivité électrique | 7,667 7.8

a20°C TARDAT HENRY ;(1992)

Degré de °Brix(%) a|5,25 5.90

20°C ADRIAN et al ; (1981)

pH a 20°C 4.6 4.5
MATHIEU ;(1998)

Acidité titrable 38 37
MATHIEU ;(1998)
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I11-1-1.Indice de réfraction et °Brix

Nous remarquons que les valeurs de I’indice de réfraction et de °Brix lactosérum
acide brut est conforme a celui trouvé par ADRIAN et al; (1981),’indice de
réfraction varie genéralement suivant la tempeérature et la composition chimique du

produits.
11-1-2.Densité

La valeur du lactosérum acide brut est un peu baissé par rapport a celle notée par
BOUDIER et LUQUET (1980),dont la densité dépend de la teneur en matiere séche,

matiére grasse et ainsi de la température.
11-1-3. Conductivite électrique

Nous remarquons que la conductivité electrique du lactosérum acide brut est
comparable a celle de TARDAT HENRY et BEAUDRY (1992), la conductivité

¢lectrique d’une solution varie selon la force des ions.
11-1-4.pH et Acidité titrable

Le pH du lactoserum acide brut étudié a 1’état frais, est comparable par le résultat
donné par. MATHIEU (1998), dont la distinction des sérums se fait suivant que leur

acidité est inférieure ou supérieure a 1.8g d’acide lactique par litre (18°D).
11-1-5.Cendres

La valeur trouvée se rapproche a celle notée par ADRIAN(1995),qui rapporte que le
lactosérum acide se caractériser par un pH plus bas et une teneur plus élevée en

cendres.

11
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11-2.Propriétés émulsifiantes
11-2-1.Diametre moyen des globules gras

La figure2 montre 1’évolution du diamétre moyen des globules gras des émulsions

étudiées.
0,4

0,35
€
=3 03
(7, ]
e
8 0,25
@ m E1:H/LSA/CNa
_§ 0,2 ® E2:H/LSA/CNa/ER
® 00 = E3:H/LSA/CNa/ER
3 m E4:H/LSA/CNa/ER
c 01
g  E5:H/LSA/ER
(@]
€ 0,05
Q
S
@ o0
E 0 24 48 72
o Temps (h)

Figure 2 : Cinétique du diamétre moyen des globules gras au cours du temps.

D’apreés la figure 2, nous remarquons que les émulsions qui ont manifesté par une
meilleure stabilité au cours du temps est celle préparées a base lactosérum acide brut
avec I’extrait de riz et le stabilisant (H/LSA/CNa/ER).

D’aprés LINDEN et LORIENT (1994), I’émulsifiant et le stabilisant peuvent jouer
un role important dans 1’abaissement de la tension interfaciale et la stabilité des
émulsions en formant un film interfacial autour des gouttelettes qui ralentit le
rapprochement et la fusion des gouttelettes..
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Chapitre II Résultats et discussions

11-2-1-2.Prise des photos :

-les figures (2a,2b,2c,2d,2e) illustrant 1’aspect microscopique des émulsions étudiées.

t=0h .®=0.307 pm. t=24h ®=0.320 pm.

t=48h ®= 0.353 pm t=72h ®= 0.360pum

Figure 2a: Aspect microscopique de 1’émulsion E1( H/LSA/CNa) au cours du temps.
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Chapitre II

t=0h ®=0.339um

t=480=0.332pum

Résultats et discussions

t=24h ©®=0.292um

t=72h ©=0.188um

Figure 2b:Aspect microscopique de I’émulsionE2 (H/LSA/CNa/ER)au cours du

temps.
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Chapitre II Résultats et discussions

t=0h®=0.312um t=24h ©=0.331um

t=48h ®=0.225um t=72h ©=0.220um

Figure 2c : Aspect microscopique de I’émulsion E3 (H/LSA/CNa/ER )au cours du temps.
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Chapitre II Résultats et discussions

t=0h®=0.256pm I t=24h®=0.292um

t=48h ©=0.275um t=72h®=0.200um

Figure 2d : Aspect microscopique de I’émulsion E4( H/LSA/CNa/ER) au cours du temps
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Chapitre II Résultats et discussions

t=0h ©=0.147um u t=24h ®=0.171um

t=48h ©=0.203um t=48h ©=0.225um

Figure 2e : Aspect microscopique de I’émulsion E5 (H/LSA/ER )au cours du temps
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Chapitre II Résultats et discussions

D’aprés les figures (2a,2b,2c,2d,2e),la comparaison de la cinétique du diamétre de
globules gras de chaque émulsion étudiée au cours du temps montre que :les
émulsions qui ont manifesté par une meilleur stabilité est celle préparées a base de
lactosérum acide brut en présence de I’extrait de riz et le

stabilisant (H/LSA/CNa/ER).
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Chapitre II Résultats et discussions

11-2-2.Indice de crémage

La figure 3 donne I’évolution de I’indice de crémage des émulsions au cours du
temps.

94

92

%’. B H/LSA/CNa

?E'P m H/LSA/CNa/ER
< = H/LSA/CNa/ER
3 B H/LSA/CNa/ER
% m H/LSA/ER

=

24

72
Temps(h)

Figure 3 : Cinétique de I’indice de crémage des émulsions étudiées

Nous remarquons que les émulsions a base de I’extrait de riz avec stabilisant sont
manifestées par des valeurs décroissantes au cours du temps ce qui traduie leur
stabilité.

Selon MAHAUT et al, (2000), la caséinate de sodium est un genre de stabilisation
d’émulsification fort et un agent d’épaississement avec haute valeur protéique.

Selon DICKINSON ,1992 plus les gouttelette dispersées possedent une
dimension faible ,plus I’émulsion est stable .I’émulsifiant n’a donc finalement

qu’une influence mineure sur la taille de la gouttelette lors de 1’émulsification.
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Chapitre II Résultats et discussions

D’aprés CHFTEL et al 1985, divers phénomenes tendent a stabiliser les émulsions :
-Une faible tension interfaciale entre les deux phases;

-la présence d’une couche interfaciale résistante constituée par un film de protéines

adsorbées qui s’oppose mécaniquement a la coalescence des gouttelettes ;

-la présence des charges électrostatiques de méme signe a la surface des gouttelettes
dispersées, un petit diametre des gouttelettes et une distribution uniforme des diametre
tel qu’on peut I’obtenir avec une agitation intense et une forte viscosité¢ de la phase

continue, qui entraine une faible vitesse de crémage.

D’apres Leman et Kinsella(1989), la stabilité d’une émulsion alimentaire dépendrait
de :

-La nature de 1’agent émulsifiant et sa charge ;
-pH et la force ionique de la phase continue ;
- -La densité des gouttelettes ;

-la température.
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Chapitre II Résultats et discussions

Tableau 4 : 1’aspect macroscopique des émulsions etudiées

Temps(h) Les émulsions préparées a 20°C

24

48

72
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Conclusion

L’étude de I’effet de I’extrait du riz sur les propriétés émulsifiantes du lactosérum acide brut a
Fait sortir des résultats intéressants sur la stabilité des émulsions étudiées :
Les paramétres physiques et chimiques analysés sur le lactosérum acide brut a savoir

La densité, le pH, la conductivité électrique, Brix et indice de réfraction sont corrélées

fortement a sa composition et a la température de mesure.

Les propriétés émulsifiantes du lactosérum acide brut ont dépendu selon la nature et la
composition centésimale des composantes des émulsions étudiées dont les meilleurs indices
de leur stabilité ont été enregistrés dans celles confectionnées d’huile d’olive (4%) vierge, du

lactosérum acide brut et d 1’extrait du riz .

Ces resultats sont fortement liés aux conditions opératrices et ainsi aux propriétés physiques et

chimiques de I’huile d’olive vierge et de 1’extrait du riz.

En perspective, nous proposons un travail complémentaire pourtant sur 1’étude de la
température sur I’emulsification du lactosérum acide brut d’huile d’olive vierge et de 1’extrait

du riz



Annexes

Annexe 1 : Parameétres physico-chimiques de I’extrait de riz a 20°C.

Parameétres physico-chimiques Résultats
pH 5.94
°Brix 1.25
Indice de réfraction 1.335
Densité 1.01028
Conductivité électrique (uS/cm) 0.68

Annexe 2 : Parametres physico-chimiques d’huile d’olive a 20°C.

Parameétres physico-chimiques Résultats
°Brix 71.5
Indice de réfraction 1.469
Densité 0.9180
1A 2.80
1A% 141

Annexe 3 : L’indice de crémage du lactosérum acide brut au cours du temps.

Temps
24h 48h 72h
1C% des émulsions
E: 86.73 90 90.62
E, 90.09 82.56 84.21
Es 83.33 84.18 85.21
E4 83.03 82.19 80.08
Es 80.95 90.19 90.83




Annexes

Annexe 4 : Les diametres moyens des globules gras des émulsions étudiées.

0 24h t48h 72h
Diamétres
moyens des G
en um
E: 0.307 0.320 0.353 0.360
E 0.339 0.292 0.332 0.3
Es 0.312 0.311 0.225 0.220
Es 0.256 0.200 0.292 0.275
Es 0.147 0.171 0.203 0.225
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Résumé

La présente étude vise a évaluer les propriétés émulsifiantes du lactosérum doux brut en
présence de I’extrait aqueux du riz ;pour cela nous avons caractérisé les parametres
physiques et chimiques du lactosérum doux brut ,d’huile d’olive vierge et de 1’extrait
aqueux de riz d’une part et le pouvoir émulsifiant du sérum doux brut d’autre part .Les
résultats ont montré que la composante de la phase discontinue est favorable a
Iémusification dont les meilleurs indices de stabilité des émulsions étudiées sont ceux notes
dans celles faites par la présence du stabilisant et de I’extrait de riz.

Mots clés
Lactosérum acide brut, extrait du riz ; émulsion, huile d’olive vierge.
Abstract

The aim of this present study is to evaluate the effect of the the emulsifying properties of
raw crude acid whey in the presence of the extract of rice. For that we caracterised the
physical and chemical parameters of crude acid whey, virgin olive oil and rice extract on
the one hand and the emulsifying power of crude acid serum on the other hand . The results
showed that the component of the discontinuous phase is favorable to emulsification, the
best indices of stability of the emulsions studied being those noted in those made by the
presence of stabiliser and rice extract.

Keywords
crude acid whey; Rice extract; emulsifying properties; olive oil.



