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Introduction

Les protéines du lait sont les protéines animales les plus anciennement et
largement consommeées 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 elle sont
maintenant connues .

Ces protéines présentent une grande diversité de structures et des
propriétés physico-chimiques et fonctionnelle .

Malgré les progrés récents réalisés dans la connaissance de la structure
des protéines du lait et de leur comportement technofonctionnel , il subsiste
de nombreux points d'interrogation qui sont autant de technologique qu'a une
diversification des utilisations des protéines laitieres . Parmis ces
protéines , on a le lactosérum qu'est un sous produit de la fabrication
fromageres .

Il faut signaler les excellentes propriétés fonctionnelles des protéines de
sérum : solubilité , capacité , a absorber et fixer I'eau , gélification , propriétés
émulsifiantes et moussantes .

Généralement le lactosérum est éliminé , soit par une consommation
animale proche , soit par déversement dans les cours d'eau , ou il serait a
I'origine de pollution grave due a la fermentation de ses matiéres organiques .

Le mélange des lipides avec l'eau est fréquent dans les industries
alimentaires pour avoir des émulsions , la nature et la qualité de ces dernieres
repose sur plusieurs parametres .

Une combinaison harmonieuse des mélanges eau -lipides et des

techniques de préparation adéquates assurent une bonne stabilité de I'émulsion

Notre étude comporte deux parties :

-la premiére partie traite de |'étude physico-chimique des lactosérums
utilisés

-dans la deuxieme partie , nous étudierons les caractéristiques des

émulsions , et I'effet du traitement microondes sur ces caractéristiques .
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CHAPITRE I
CARACTERISATION DU
LACTOSERUM




I. Généralité
1. Définition

Le lactosérum ou plus simplement sérum est la phase aqueuse qui se sépare du caillé lors
de la fabrication des fromages ou de casé¢ine ( CLEMENT , 1978 ; SOTTIEZ , 1990 ) .

D'apres LINDEN et al (1994) ), le lactosérum doit étre considéré comme un produit

dérivé plutdt qu' un sous produit de la fabrication des fromages , ou de caséine .

2 . Différents types de lactosérum

Les caractéristiques des différents types de sérum dépendent de la qualité du lait mis en
ccuvre , de la technologie fromagere utilisée et des traitements subis par le sérum apres
séparation ( ANONYME) .

Selon l'acidité du sérum , on distingue deux types de sérum :

2.1. Le lactosérum doux

Résulte généralement de la coagulation du lait non acide par la présure , et provenant de
la fabrication des fromages des types GRUYERE et SAINT - PAULIN et des fromages a
pates molles ( Acidité <18 Dornic ) (LAHL et BRAUN, 1994 ).

2.2. Le lactosérum acide

Résulte soit de la fabrication des fromages a pate fraiche ou a pate molle , soit de la
fabrication de la caséine lactique ou acide ( Acidité >18 Dornic ).

La coagulation du lait est la conséquence d'une déstabilisation des micelles de cas€ine qui
peut se faire par acidification ou protéolyse ( LARPENT etal, 1992).

On peut citer d'autre types que 'on peut rencontrer :

-le lactosérum de Cheddar qui est un lactosérum acidifié ;

-le lactosérum déprotéiné obtenu apres coagulation a chaud ( 90 C°) des protéines ;

-le lactosérum de caséine présuré qui est un sérum doux analogue au sérum d'Emmental.



Le tableau 1 résume les différents types de lactosérum .

Tableau 1: Les différents types de lactosérum ( ECK , 1987 ; SOTTIEZ , 1990 ; FAO, 1995) .

Types Lactosérum doux Lactosérum Lactosérum de
acide protéines permeat
doux
Pate pressée | Pate pressée | Camembert | Pate Caséine | dultrafiltration
cuite non cuite fraiche
CompOSItlonS (Emmental) (ST- Paulin
Edam)

-Liquide
extrait sec ( %) 6.5 5 6.5 6 6 4.5
pH 6.7 6.5 6.1 4.6 4.6 6.4
- Matiére séche ( %)
Lactose 76 75 75 65.5 74 85
Protéines 13.5 13.5 13 12 12 4
Cendres 8 8.5 9 12 12 9
Acide lactique 1.8 2 2.2 10 1.8 2
Matiére grasse™ 1 1 1 0.5 05 0
-Minéraux (%)

Ca 0.6 0.65 0.7 1.9 1.8 0.6

P 0.6 0.65 0.7 1.5 1.5 0.6
Chlorures en (Nacl ) 2.5 2.5 2.5 2.5 7.5 2.8

*. aprés écrémage







La figure 1 résume les différents types de lactosérum .

Lait
v
Pasteurisation, Ecrémage, — Créme
Standardisation
A 4 A 4
Lait écrémé Lait standardisé
A 4
v Fromagerie pates
Caséinerie Caséinerie Fromagerie Pressees
acide présure pate fraiche Pates molles
v
v v v Fromage
Caséine Caséine Fromage 7y .| ultrafiltration
acide présure frais
. Protéines
— Centri-Whey >
v v v v v v
Sérum acide Sérum doux Sérum Sérum doux Sérum Permeat
de caséine de caséine acide de De fromagerie déprotéiné d’ultrafiltration
nate fraiche

figurel : Schéma technologique d'obtention des principaux types de sérum issus de la premiere transformation du lait (SOTTIEZ,1990)



3.Composition des lactosérums
La composition des lactosérums varie suivant la qualit¢ du lait et leur origine
(FAO,1995)

On peut citer les compositions suivante :

3.1. Le lactose
Le lactose est le constituant majeur de la matiére seche du lait . Il existe deux qualités
principales de lactose :
= [e lactose alimentaire a 99 % minimum de lactose .

* le lactose pharmaceutique a 99.8 % minimum de lactose .

3.2. Protéines du lactosérum

D'apres CAYOT (1998) et MATHIEU (1998) . Il existe quatre grandes fractions :

les albumines ;

les globulines ;

les protéosel - peptones

= les protéines mineures .



La figure 2 donne un exemple du fractionnement des substances azotées du lait .

Lait

l

Acidification a pH 4.6

|

v v
Précipité de caséine Sérum
isoélectrique
v
v v
Chauffage 90C° -100C° (NH4)2 SO4 a demi saturation
v v
Précipité d'albumines sérum sérum Précipité
totales d'immunoglobulines
v v
(NH4)2 S04 a
saturation
A 4 A 4 \ 4 A 4
Précipité de Sérum Précipité Sérum contenant
protéases peptones contenant les d'albumines et les substances
substances de Protéase azotées non
azotées non Peptones protéiques
protéique

Figure 2 : Fractionnement des substances azotées du lait
( CHEFTEL, 1985 ; MATHIEU, 1998 )



3.4. Les vitamines

Le lactosérum contient la majeure partie des vitamines hydrosolubles présentes dans le
lait ( MEREO , 1971 ; ROGER , 1979 ) . D'aprés LINDEN (1994) le lactosérum couvre une

proportion importante en vitamine du groupe B surtout ( B2, Bs, B¢ ) .

3.5. Les éléments minéraux

Les élément minéraux se trouvent dans le lactosérum sous forme de sels : Chlorure ,
Sulfate , Nitrate , Bicarbonates ( PERRE et a/, 1978 ; LINDEN , 1994 ) .

Le tableau 2 donne la teneur moyenne en ¢léments minéraux de lactosérum .
Tableau 2 : Teneur moyenne en €léments minéraux de lactosérum

( MEREO, 1971 ; FAO ,1995)

Eléments minéraux Teneur en mg / 100g .M.S
Calcium 500 - 725
Sodium 650 - 950

Potassium 2400 - 2900

Magnésium 80 - 160

Phosphore 700 - 800
Chlore 1500 - 1800

3.6. Les matiéres grasses

BOUDIER et LUQUET (1980) ont confirmé que dans le lactosérum brut , les lipides se
trouvent en faible quantité.

Le tableau 3 résume les compositions des différents lactosérums .
Tableau 3 :Compositions moyennes rapportées a 100g de MS des trois types du lactosérum

(BOUDIER et LUQUET , 1980 ; VRIGNAUD ,1983 ) cité par ( ACEM , 2001 ) .

Matiere seche totale (%) LACTOSERUM
Présure Lactique Acide minéral
Lactose 70 a 80 60a70 65a75
Protéines 9a13.5 9al3.5 9al3
Azote non protéique 0.6a0.8 0.5a0.7 0.3a20.5
Matiere minérale 7.5a9 9al14 9al3
Acidité ( en % d'acide 0.05a0.11 0.520.8 042305
lactique )




4. Les principales propriétés fonctionnelles des protéines du lait

On peut résumer les propriétés fonctionnelles des propriétés du lait dans le tableau 4 .

Tableau 4: Principales propriétés fonctionnelles des protéines du lait

( LINDEN et LORIENT, 1994 ; INRA, 1999)

Propriétés Caséine Protéine de lactosérum

Solubilite Insoluble a pH 4.6 Tres solubles a tous pH

Viscosité Solution  trés visqueuse a pH |Solution peu visqueuses sauf si
neutre et alcalin thermodénaturées
Viscosité minérale au pHi 4.6

Hydratation Rétention d'eau ¢élevée avec|Rétention d'eau s'accroissant avec
formation de colle a forte|la dénaturation.
concentration . Minimum au pHi

Gélification Pas de gélification thermique | Thermogélification a partir de

Propriétés émulsifiantes

Propriétés moussantes

Rétention d'ardomes

sauf en présence de calcium .
Gélification de la micelle par la
chymosine .

Excellentes propriétés
émulsifiantes a pH neutre et
alcalin

Bon foisonnement mais faible
stabilité¢ des mousses .

Bonne rétention

70C°. Influence dupH et des

sels .

Bonne propriétés émulsifiantes
saufapH4 a5 si
thermodénaturation .

Bon foisonnement et excellente
stabilité¢ des mousses .

Rétention tres variable avec 1'état

de dénaturation .

5. Utilisation des constituants du lactosérum

On peut modifier certaines fractions du lactosérum de maniere a obtenir des coprécipités,

des protéines sériques coagulées a la chaleur ou encor des protéines sériques concentrées

obtenue par ultra centrifugation (INRA, 1999).

= Les coprécipités possedent

un profil en acides aminés comparable a celui

des

protéines entieres du lait . Ces produits servent a améliorer la teneur protéique du

yaourt , des biscuits , des produits de boulangerie ...




= Les protéines coagulées a la chaleur trouvent leur meilleure application comme
produit d'addition : on l'ajoute aux fromages blancs , aux yaourts et toutes sortes de
produits laitiers fermentés .
= Les produits d'ultra centrifugation sont surtout utilisés en diététique infantile .
D'une maniere générale la bonne qualité du lactosérum en fait un produit d'addition
particulierement approprie pour enrichir les aliments ou les régimes pauvres en protéines .
En pathologie , on pense particulierement a l'alimentation des diabétiques , des maladies
hépatiques ou des sujets souffrant de malnutrition .
En alimentation de soutien on pense aux sportifs , aux personnes agées ainsi qu'a certaines

catégories d'enfants .

2. Les différentes technologies appliquées au lactosérum
2.1. Différents traitements
2.1.1. Séparation de I'eau
Le but de la séparation de I'eau est d'augmenter la concentration du lactosérum soit en

utilisant les techniques suivantes (figure 3)

2.1.1. 1. I'osmose inverse
D'aprés DALGLEISH (1982) l'osmose inverse est une technique plus poussée de la

filtration , elle est basée sur la séparation des molécules par leur tailles .

2.1.1.2. L'évaporation sous vide
Actuellement , la plupart des évaporateurs sous vide , sont a récompression mécanique

des vapeurs



La figures 3 présente un schéma de la fabrication de la poudre de lactosérum .

Sérum liquide

Pasteurisation — Ecrémage

v v
Concentration par concentration sous vide
Osmose inverse

Sérum pré —concentré
152420 % de MS

|

concentration par
¢vaporation sou vide

vV V

Sérum concentré 50 a
55% MS

A 4

Cristallisation 8 heures
a 15¢Ce

A 4

Séchage SPRAY

A 4

Poudre de sérum a 3%
d’humidité

FIGURE 3: Schéma de fabrication de la poudre de lactosérum
( WESTERGAARD , 1978 ; SOTTIEZ , 1990 ).



2.1.2. Extraction du lactose
Le lactose est le principal constituant du lactosérum , de fromagerie (LANDRE etal, 1981).

La figure 4 montre la fabrication du lactose.

Lait ou lactosérum

|

Ultra filtration — Retentat

l

Perméat
Déminéralisation

l

Lactosérum déprotéiné
et déminéralise

|

Concentration sous vide 60%
de MS

|

Cristallisation

l

Séchage spray

Lactose spray

Figure 4 : Schéma de fabrication du lactose spray ( SOTTIEZ , 1990 ) .



2.1.3. Extraction des protéines

Les protéines du lactosérum présentent un intérét nutritionnel important . On peut
considérer qu’elles sont supérieures aux protéines du blancs d’ceuf , qui sont prises comme
protéines de référence (DEWIT et a/, 1981 ; SOTTIEZ , 1990; ARILAIT, 2000) .

Plusieurs techniques sont utilisées pour I'extraction des protéines .On cite a titre

d'exemple : l'ultrafiltration , adsorption les protéines par échange d'ions .

2.1.4. Séparations des éléments minéraux
La déminéralisation peut se faire par deux moyens :
= un moyen ¢lectrochimique = électrodialyse ;
= un moyen chimique = I'échange d'ions .
.
2.2.Impact des traitements particuliers sur la valeur nutritionnelle du lactosérum obtenu
Le tableau 5 résume les impacts des traitements .
Tableau S : Les impacts du traitements particuliers sur la valeur nutritionnelle du lactosérum

obtenue ( HILAIRE , 1977 ; MAUBOIS , 1982 ; SOTTIEZ , 1990 ; HENRI, 1996 ).

Type de traitement Impacts
-Dessiccation ( séchage ) -n' altere pas la poudre ( évapore l'eau ) .
-Coagulation -augmente la digestibilité des protéines .
-Ultrafiltration -provoque l'abaissement de la matiere minérale de

10 24 % et la teneur du lactose de 70 a 20 % .
- Osmose inverse - subit une légere perte de tous les minéraux , et

une diminution de la teneur de 'eau .

3. Valorisation du lactosérum

Le lactosérum est un ¢lément intéressant non seulement par la présence du lactose mais
aussi par la teneur en protéines solubles riches en acide aminés indispensables , et par la
présence de nombreuses vitamines du groupe B (ROGER , 1979 ; YVES, 2002)

Ces caractéristiques correspondent aux sources de protéines recherchées soit pour

l'alimentation des jeunes animaux soit pour l'alimentation humaine .




3.1. utilisation dans I'alimentation de jeunes animaux
L'utilisation du lactosérum dans l'alimentation des jeunes bovins se heurte a un facteur limitant
qui est l'absences de lactose dans le gros intestin . D'aprées ( THERNOUTH , 1969 ) le veau peut
consommer quotidiennement , sans risque , 10g /kg de poids vif .

On obtient de bons résultats en remplacant jusqu'a 30% de la maticre seche de

l'alimentation des ruminant par du lactosérum sous forme liquide ( BOUDIER etal , 1978).

3.2. L'utilisation dans l'alimentation humaine
3.2.1. Produits de boulangerie
D'apres ( SADLER et a/,1985 ; RAFFIRet DUREWSKI, 1992) les avantages qu'offrent
le lactosérum lorsqu' il est utilis¢ en boulangerie sont :
= Apport protéique , rétention d'eau , bon gélifiant , texture (interaction avec gluten ).
=  Amélioration du gotit , de I'ardme ainsi que les propriétés organoleptiques du produits
fini .
3.2.2. Produit de substitution de I'ceuf
Le lactosérum trouve également une application croissante comme ingrédient de produits
de substitution de I'ceuf'a la suite des recherches sur les propriétés émulsifiantes du lactosérum.
MANN , (1986) a développé de nouveaux produits a base de lactosérum remplagant la
poudre de I'ceuf ; de lait écrémé dans la mayonnaise .
3.2.3. Produits de viande
D'apres RUYTER ( 1982) un substitut de viande texturisé est fabriqué a partir d'un

concentré protéique de lactosérum .

3.2.4. Produits de confiserie
Le lactosérum est utilisé dans la fabrication de certains bonbons .11 est le moins cher des

produits laitiers utilisés en confiserie ( LUQUET , 1976 ) .

3.2.5. Substitution du lait humain
Selon LEMPEDES (1977) et CHEVALLIER (2000 ) les composants de lactosérum ont
permis 1'¢laboration d'un lait pour nourrissant a partir d'un lait de vache permettant ainsi la

substitution du lait humain ayant une valeur nutritionnelle égale a ce dernier



3.3. Les principales transformation industrielles du lactosérum

Nous constatons que les débouchés du lactosérum sont nombreux figure (5) et figure (6)

Lactosérum
Fermentation Déminéralisation Déprotéination
v l v
Produits divers Séparation des
de fermentation levures
v
cristallisation
v v v du lactose
levures Sérum  Sérum  Sérum protéines
délevuré  séché déminéralisé du sérum
Sérum lactose brut
Délactosé ou raffiné
a diverses
teneurs

en protéines

Figure 5: Principales transformations industrielles du lactosérum ( ROGER , 1979 ) .



LACTOSERUM

v

Séparation des fines matieres grasses

A 4

Concentration

v
A 4 A 4
Evaporation Osmose inverse
Sérum Concentré
v
Liquide Séchage
Alimentation l Alimentation

De bétail

humaine dietetique

A 4

fractionnement

A 4 A 4
ultrafiltration Précipitation par acidification
Concentreé Sén}rn Concenté
de protéines déprotéiné de protéines
non dénaturées
dénaturées l
Sérum déprotéiné
‘, |
S Alimentation de Bétail

figure6 : Diverses possibilités de valorisation du lactosérum (MANN ,1980)
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CHAPITRE 11

LES EMULSIONS




1. Les systémes dispersés
1.1. Définition

une dispersion est un mélange hétérogene mais intime de deux ou plusieurs phases non
miscibles, qu'elle soit liquide, solide ou gazeuse.

Une dispersion est dite aqueuse si l'une des phases en présence est de I'eau

( CHITOUR,1992 )

1.2. Les différents types de dispersions
1.2.1. Dispersion solide, liquide ou suspension

D'aprés CHITOUR (1992) les dispersions de matieres solides en milieu liquide peuvent
varier de la taille de grosses particules en suspensions a la taille des molécules entrant en

solutions. On peut rencontrer des dispersions de fines particules (micromolécules).

1.2.2. Dispersion liquide-liquide ou émulsion
C'est une suspension de particules liquides au sein d'une autre phase non miscible.
Dans les émulsions, l'une des phases liquides est aqueuse et la seconde n'a qu'une solubilité

limitée dans l'eau.

1.2.3. Dispersion gaz-liquide ou mousse

Une mousse est une dispersion de bulles de gaz dans une phase continue, liquide, solide,
ou semi solide ( CHITOUR, 1992, Cayot 1998), les mousses liquides peuvent étre considérées
comme des émulsions <« gaz/ eau ».
Le tableau 6 résume les différents types de dispersions

Tableau 6: Donne les différents types de dispersions

Dispersion Nom de la Phase continue Phase dispersée
dispersion
Solide/liquide Suspension Liquide Solide
Liquide/liquide Emulsion Selon le type Huile ou I'eau

d'émulsion : huile ou

bien eau

Gaz/liquide Mousse Eau Gaz




2. Les émulsions
2.1. Définition

Dickinson (1998) définit une émulsion comme un systéme hétérogéne contenant un
liquide dispers¢ dans un autre, sous forme de gouttelettes de tailles colloidales ou
microscopiques. Plus généralement, une émulsion est une dispersion d'une phase non miscible

dans une autre quel que soit son état physique (Clayton, 1930; PORE, 1995; CAYOT 1998).

2.2. Constituants d'une émulsion
Dans chaque type d'émulsion on distingue les phases suivantes :
e Phase aqueuse (Phase continue)
Généralement c'est un liquide ou un milieu dispersif présent en plus grande quantité,
par exemple I'eau c'est une solution aqueuse.
e Phase dispersée (Phase ouverte)
Les gouttelettes en suspensions constituent la phase dispersée qui est divisée en particules
dans le milieu dispersif
e L'agent émulsifiant stabilisant

Il provoque la formation du systeéme et empéche la dissociation du produit formé et

stabilise 'émulsion; comme le présente la figure 7:

Gouttelettes

en suspensions <P@ @ @\
(Phase dispers¢) >Agent
@ @ @/ émulsifiant

M'ilieu | R @ @
=" @O )

(Phase continue)

Figure 7 : Représentation schématique d'une émulsion

2.3 Classification et propriétés des émulsions



Deux sortes d'émulsion sont rencontrées dans les aliments :

2.3.1 Emulsion « Lipide / eau »

Il s'agit d'une dispersion de matiere grasse sous forme de gouttelettes lipidiques
(Diameétre de 0.1 a quelques dizaines de pm en moyenne) dans I'eau (phase continue) (Cayot et
Lorient 1998).Le lait, la mayonnaise, la vinaigrette . . . etc, se sont des émulsions « lipide / eau

».

2.3.2 Emulsion «Eau / lipide »
Dans ce cas, I'eau se trouve dispersée dans le corps gras sous forme de fines gouttelettes
de quelques microns de diametre. Comme par exemple le beurre ou la margarine.
Selon WALSTRA et ROOS (1993), ce type d'émulsion ne peut pas étre stabilisé avec des

protéines.
2.3.3 Etude schématique de la forme des émulsions

Les deux types d'émulsions eau dans l'huile et l'huile dans l'eau caractérisée par

l'orientation des molécules émulsifiantes dans ces deux milieux (figure 8)

e

O—_ o O—

< cau

eau I'huile  huile 3
/O
O _ 0O ?
phase huileuse phase aqueuse
(eau dans I'huile) (huile dans eau)

Figure 8 : Emulsion eau dans l'huile et huile dans I'eau (PORE, 1995)



Dans les émulsions eau dans l'huile, la partie hydrophobe de la molécule d'émulsifiant se

trouve dans la phase dispersante et inversement, dans I'émulsion I'huile dans I'eau.

2.3.4 Classification des émulsions selon leur finesse :

Les émulsions se distinguent entre elles par:

e leur finesse;

e lhomogénéité propre des phases dispersées.

D'apres CAMEFORT (1976) et PORE (1995), lorsque les gouttelettes dispersées deviennent,

ar I'emploi de tensioactifs appropriés:
p p pprop

- Dix fois plus petites, c'est la dispersion colloidale;

si leur diametre est voisin de 50 um, c'est la microémulsion.

La figure 9 présente I'échelle des ordres de grandeur des particules dispersées dans I'eau.

Domaines des Domaines des Domaines des
solutions vraies solutions colloidales suspensions et
émulsions
0.003p 0.1 100 p
Suspension
Solution micellaire Microémulsion Lait argileuse
Limite de Pouvoir Limite de
visibilité a l'utra- séparateur limite visibilité a 1'ceil
microscope du microscope nu

Figure 9 : Echelle des ordres de grandeur des particules

dispersées dans I'eau (CAMAFORT, 1979)



Le tableau 7donne l'aspect des dispersions :

Tableau 7 : Aspect des dispersions (PORE, 1992).

Aspect de la dispersion

Exemple de dispersion

Diameétre moyen des

particules (um)

Visible a I'ceil nu
Limite du visibilité
Opaque laiteux
Laiteux tres blanc
Laiteux bleuté
Transparent bleuté
Opalescent

Transparent

Suspension argileuse
Empois d'amidon
Lait

Lait homogéne
Limite de I'émulsion
Micro-émulsion
Micro-émulsion

Solution micellaire

500

100

10

1

0.1

0.05

0.001
0.0002-0.0006

La distinction entre une émulsion, une solution micellaire et une microémulsion se fait

par la taille des particules dispersées :

++ Solution : gouttelettes < 100 A (ou 10nm)

o,

< Microémulsion : gouttelettes comprises entre 100 et 1000 A (ou 10 et 100 nm).
+ Emulsion : gouttelettes > 100A (ou > 100nm)
L'aspect des émulsions dépend de l'importance de la réflexion des rayons lumineux qui les

traversent.

2.3.5 Propriétés physiques des émulsions
2.3.5.1 Le diamétre

L'aspect d'une émulsion est li€ au diametre des gouttelettes qui les constituent,
généralement, les émulsions sont des liquides opaques ou de couleur créme.

L'effet de la taille des gouttelettes sur l'aspect de I'émulsion est donné par le tableau 8



Tableau 8 : Effet de la taille des gouttelettes sur l'aspect de I'¢mulsion (BENAZI, 1992)

Taille des gouttelettes Aspect de I'émulsion
Micro-globules Les deux phases distinctes
Supérieur a 1 um Bloc-laiteux
(1a0.1) um Bleu-blanc
(0.120.05) um Semi-transparent
(0.05 um et inférieur Transparent

2.3.5.2 La tension de surface

Une molécule se trouve dans un champ déséquilibré, dans le cas d'une interface gaz,
liquide, les molécules de liquide situées en surface sont attirées au sein du liquide par une
énergie libre superficielle, le méme phénomeéne est observé a l'interface de deux liquides non
miscibles.

LINDEN et LORIENT (1994) ont défini cette énergie comme un travail par unité de
surface et s'exprime en J/m? :

Selon les mémes auteurs la tension superficielle décroit avec l'augmentation de la
température.

Pour la plupart des composés organiques la tension inter faciale est de 25-40mN/m et la
tension superficielle de I'eau est de 73 mN/m a 20°C (FOX et McDONALD, 1998).
2.3.5.3 La viscosité :

La viscosité d'un liquide reflete sa résistance a l'écoulement, elle est exprimée par le

coefficient de viscosité L ; qu'est le rapport entre la force de cisaillement t et la vitesse relative

de cisaillement O (CHEFTEL et al 1985).

t=pno

Selon PORE (1995) I'utilisation des émulsions dépend beaucoup de leurs caractéristiques
rhéologiques.

La viscosité des émulsions peut tre fortement affectée par les changements relativement
minimes dans la nature et dans la concentration de I'émulsifiant (CHITOUR, 1992).

Le principal facteur influencant le comportement viscosimétrique des fluides protéiques

est le diametre apparent des molécules.( TUNG, 1978;McDONALD et FOX 1998)




23.54 LepH :

BERTHOD et SALIBA (1987) ont montré que les ions hydroxydes et les protons qui
définissent le pH étaient exclus de la phase organique pour se concentrer dans la phase aqueuse,
ce qui explique que la phase aqueuse d'une émulsion est prédominante.

2.4 Aspects généraux de la formation et de la rupture des émulsions :
2.4.1 Conditions de création d'une émulsion :
2.4.1.1 Activité de surface :

Pour qu'une émulsion existe, le systéme doit contenir un composé « a activité¢ de surface
» qu'est une substance qui abaisse la tension superficielle d'un liquide ou tension interfaciale
entre deux liquides non miscibles.

L'émulsifiant permet d'abord la production d'émulsion en abaissant I'énergie libre au
niveau de la nouvelle interface (DICKINSON, 1992).

Il faut généralement une concentration molaire 100 fois plus importante de petites
molécules surfactantes que les protéines pour que s'adsorbent a l'interface, ces petites molécules
amphiphiles (WALSTRA et ROOS, 1993) .
2.4.1.2 Création de gouttelettes dispersées dans une phase continue :

FRIBERG (1976) ; HALLING (1981) et Dickinson (1992) ont établi que pour fabriquer
une émulsion, il faut pouvoir augmenter l'aire interfaciale, c'est-a-dire 1'énergie libre de surface.

Cette surface interfaciale augmente exponentiellement lorsque le diamétre des
gouttelettes diminue.

On utilise en général des mélangeurs rapides, des homogénéisateurs ou des systémes a
ultrasons pour fournir cette énergie.

Le mélange est la base de formation et la composition d'une émulsion ; ceci est obtenu
soit en agitant vigoureusement ces deux liquides, soit en giclant un liquide dans un autre par un
appareil approprié, soit les deux liquides sont mélangés dans un mouvement turbulent au moyen
d'un mélangeur, homogénéisateur . . . etc.

2.4.2 La rupture des émulsions :
L'émulsion résultante est cependant instable en raison de cinqg phénomeénes principaux de

déstabilisation résumé sur la figure 10 :
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|
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Figure 10 : Schéma des mécanismes de déstabilisation

d'une émulsion (HALLING, 1981).

Selon CHITOUR (1992); CAYOT et LORIENT (1998) Les cinq facteurs de
déstabilisation sont:

I- le crémage : le crémage est dii a la poussée d'ARCHIMED, les gouttelettes d'huile
migrent vers le sommet de 1'émulsion par centrifugation ou simple effet de gravité, en une
zone distincte du reste de I'émulsion, les tailles des gouttelettes n'ont pas varié.

2- La floculation : une agrégation des gouttelettes s'opere sous l'effet de forces attractives, a
la suite de modification de pH et / ou de force ionique. Il y'a formation d'un floculat plus
ou moins important sans changement de taille des gouttelettes prises individuellement.

3- La coalescence : la coalescence survient a la suite d'un crémage ou d'une floculation.
Elle provoque la fusion des gouttelettes en une plus grosse ; phénomene spontané du

point de vue thermodynamique, ce phénomene conduit a la séparation des deux phases.



4- Le phénomeéne de maturation d'OSTWALD : les gouttelettes croissent en taille sous
l'effet d'un transfert de masse depuis la phase continue dans la phase dispersée.
L'échange de matiere grasse entre globules gras dépend de la solubilit¢ de matiére grasse
dans la phase continue.

5- L'inversion de phase : l'inversion de phase est le passage brutal d'une émulsion « lipide /
eau » a une émulsion « eau / lipide ». D'aprés LINDEN et LORIENT (1994) l'inversion

de phase est résumée dans la figure 11 et la figure 12

Conductivité

Electrique

) A : A
TIHhe-ajo ttoe

Inversion de phase

60270 %

Gouttelettes
d'huile



VA Gouttelettes d'eau
O l\o

O o O
o ° 0009
o _ OO &3 O o0 0O
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O 00 © ©-500
She
O O
Emulsion huile / eau
Figure 11 : Evaluation de la conductivité d'une émulsion
lors de l'inversion de phases ( LINDEN et a/ 1994)
eau
v
Huile Hutile Huile Huile huile  huile
drainage de l'eau contact entre Rupture de la
Gouttelettes lamelle hydratée

(Lamelles hydratée)

Figure 12: Processus de coalescence ( LINDEN et al 1994)

Les principaux facteurs concernant la stabilit¢ des émulsions et influencant leurs

caractéristiques rhéologiques, sont résumés dans le tableau 9

Tableau 9 : principaux facteurs physiques affectant la stabilité



et la rhéologie des émulsions ( CAYOT et al 1998)

Crémage Floculation Coalescence Rhéologie
Taille des gouttelettes * Kk ok * k& * *
Distribution de taille * kK * % *
Fraction volumique de la | * & % * Kk Kk * %k * * k
phase dispersée
Différence de densité entre | * % %
les phases
Viscosité de la phase * Kk * k& * * * * Kk
continue
Interaction macro * * X * % *
moléculaire entre les
gouttelettes
Cristallisation de la * %k K * * *
maticre grasse
Phases cristallines liquides | * * * % * %
Interaction élecrostatique | * * X * % *
entre les gouttelettes
Epaisseur de la couche * K * % Kk *
adsorbée
Viscosité de la phase * %k * * *

adsorbée a l'interface

* % % : Effets généralement important

* %: Souvent important

*: Parfois important

2.5 Paramétres de milieu conditionnant la stabilité d'une émulsion :

D'aprés le tableau précédent, la stabilit¢é d'une émulsion alimentaire dépendrait de la

nature de l'agent émulsifiant, de sa charge, donc du pH et de la force ionique de la phase




continue, de la viscosité du milieu dispersant, de la densité des gouttelettes, de la température, de
la structure a l'interface de I'émulsifiant et des propriétés mécaniques et physiques du film
interfaciale (LEMAM et KINSELLA, 1989; MEKHALDI et TOBAL , 1998).

2.5.1 Paramétres agissant sur le crémage :

Le crémage dépend de la différence de densité entre la phase continue et de la phase
dispersée, sous l'effet d'un champ gravitationnel.

Le crémage est indépendant de la nature des protéines.

2.5.2 influence de la concentration des protéines a l'interface lipide / eau sur la floculation :

La floculation a lieu fréquemment durant la formation de I'émulsion quand la charge
protéique est insuffisante pour couvrir toute l'interface (BABAK, 1992; HUNT et a/ ,1995). Pour
limiter la floculation, il faut en revanche, agir sur les forces responsables d'attraction et de
répulsion en surface des gouttelettes lipidiques.

2.5.3 Influence de la concentration de protéines a I'interface lipide / eau sur la coalescence :

La saturation de l'interface en protéines dépend beaucoup du type de protéines. Selon
CAYOT (1998) la concentration limite des protéines sériques dans la phase aqueuse pour obtenir
une charge maximale de l'interface est trés rapidement atteinte, contrairement a ce qui se passe
pour les caséines.

2.5.4 Effet du pH sur la stabilité d'une émulsion :

Le pH influence beaucoup la stabilité¢ des émulsions et notamment en ce qui concerne la
coalescence.

Pour une émulsion stabilisée par un concentré de protéines sériques, lorsque le pH
diminue de 7 a 3.9 la taille des globules gras augmente et la coalescence est plus rapide (HUNT
,1995; CAYOT, 1998).

2.5.5 Influence de la dénaturation thermique préalable des protéines sur la stabilité d'une
émulsion :

D'apres HUNG et a/ (1996) et CAYOT (1998), les propriétés émulsifiantes des cas€inates
ne sont pas affectées par les traitements thermiques. Par contre le chauffage des isolats de
protéines sériques thermodénaturées (température > 65°C : pH = 7) possedent une capacité
émulsifiante plus faible et stabilisent moins bien les émulsions que les mémes protéines avant
dénaturation. Si l'on chauffe cette fois 'émulsion obtenue en présence de protéines sériques (non
dénaturées), on renforce sa stabilité.

L'aspect microscopique est différent de celui d'une émulsion faite a l'aide de protéines
prédénaturées (CAYOT ,1998).

2.6 Les méthodes d'évaluation de la stabilité d'émulsion :



2.6.1 Mesure rhéologique :

D'aprés VANDENTEMPEL (1963) la floculation entraine une augmentation de la
viscosité tandisque la coalescence provoque sa diminution; la viscosité est le seuil d
constituant desindices de controle qualitatif de melanges simples émulsionnés (COIH et
STAUFER,1987).

2.6.2 Méthodes optiques :

On peut déterminer la stabilit¢ d'une émulsion au cours du temps en utilisant les
méthodes optiques tel que le spectrophotométre en mesurant les changements de propagation de
lumiere.

2.6.3 Conductimetrie :

Le passage d'un type d'émulsion a un autre peut se suivre facilement par mesure de la
conductivité €lectrique ; on passe d'une phase dispersante aqueuse contenant des ions et ayant
une conductivité électrique €levée a une phase lipidique dispersante trés mauvaise conductrice
(WEBB et a/ ,1970; LINDEN et LORIENT, 1994).

2.6.4 Les ultrasons :

D'apres HOWETAL (1986) et CAYOT (1998) la vitesse des ultrasons a travers une
dispersion dépend de leur vitesse dans chacune des phases et de la composition de produit, si les
gouttelettes dispersées sont plus petites que la longueur d'onde.

2.6.5 La centrifugation :

Elle consiste a une évaluation de la quantité d'huile ou de phase aqueuse séparée aprés un

traitement de déstabilisation tel que la centrifugation (LINDEN et LORIENT 1994).
2.6.6 Estimation du diamétre des gouttelettes :

La détermination du diametre des gouttelettes consiste a utiliser un micrometre (TURAINE
et al 1987, CHEFTEL 1992).

Selon CLAYTON (1930), la stabilit¢ des émulsion est d'autant plus grande que les

gouttelettes de la phase dispersée sont plus petites.

2.6.7 Estimation du nombre de gouttelettes :

La grandeur de la tension superficielle est inversement proportionnelle au nombre des
gouttelettes, I'huile douée du plus grand nombre de gouttelettes est celle qui forme le plus
facilement des émulsions.

2.7 Les émulsifiants (Amphiphiles) :



2.7.1 Définition :
Ce sont des composés qui ont deux propriétés antagonistes : l'une exophile (hydrophobe),
qui rejette la molécule a la surface, l'autre endophile (hydrophile), qui fait prolonger le site au

sein du liquide, (PORE, 1995).

A

Représentation schématique de 1I'émulsifiant

Selon FAUR (1992) ce sont des composés qui ont des propriétés tensioactives, dues a
leur caractére amphiphatique.
2.7.2 Role de I'émulsifiant :

La structure particuliere de I'émulsifiant lui permet, grace a sa double affinité¢ de se
concentrer aux interfaces. Chaque groupe se dirigeant vers la phase pour laquelle il a le plus
d'affinité, il réalise un systéme ordonné. Les émulsifiants se distinguent des stabilisants qui ne
peuvent seuls permettre la création d'une émulsion (Dickinson, 1992) les stabilisants conférent

une stabilité a 'émulsion une fois celle-ci créée.

La figurel3 représente 'action de l'agent émulsifiant :

\ Benzene (phase dispersée)




% OO CH,COON,
O pellicule
m de savon

ions

cau O @

________ HOH

milieu dispersif

CH,COON,

pellicule
de savon

benzéne

Figure 13 : Action de I'agent émulsifiant

Il favorise ainsi la formation de la phase dispersée sous forme de particules plus ou moins

fines et assure la liaison intime entre les phases lipidiques. Le mode d'action de I'émulsifiant est

représenté par la figure suivante :



cau

huile

Emulsion eau dans huile

Mode d'action de I'émulsifiant (FRIEDMAN 1980 et PORE, 1995)

2.7.3 Classification des émulsifiants :

On peut distinguer deux types d' émulsifiants :

% Les émulsifiants naturels

o,

« Les émulsifiants synthétiques

2.7.3.1 Les émulsifiants naturels :



sont peu nombreux, parmi lesquels on peut citer la 1écithine, la saponine et le cholestérol.

- Lécithine : D'apres PORE (1995) la formule chimique de la lécithine est la suivante :

O
e
CH,-0-C-CH,
O
| //
CH-0-C-CH,,
O
| s OH
CH,-O-P-0-|C,H,-N"-CH,
N\
OH
J
~
X
CH,OH"
X pouvant étre différent : o
X : Choline : phosphatidylcholine CH,OH —-CH,-N"-CH,
N
CH,

X : Ethanolamine : phosphatdyléthanolamine CH,OH —CH, — NH,

OH OH
X : Inositol : phosphatidylinositol ~ OH H
H OH
H OH
OH H

X : Serine : phosphatidylsérine CH,OH —CH — NH,
COOH

D'apres SCHNEIDER (1999), on peut utiliser la 1écithine dans de nombreux cas tel que :

-La margarine : pour maintenir I'émulsion stable



-Chocolatine : permet de baisser la viscosité
-Diététique : Apport des acides gras essentiels
-Industrie de cuisson : augmente la capacité de rétention
2.7.3.2 Les émulsifiants synthétiques :
La plupart des émulsifiants sont d'origine synthétiques et peuvent étre divisés en quatre
groupes :
-Les émulsifiants anioniques :

Ils sont ionisés en solution aqueuse et la partie hydrophile est chargée négativement.

(O

Ils sont trés hydrophiles et sont surtout détergents, mouillants et moussants ( PORE,

1995).

Emulsifiant anionique

Exemple :

-Savon R—COO - Na*
- Alkyl sulfates
- Alkyl phosphates

-Les émulsifiants cationiques :

Ils sont ionisés en solution aqueuse et la partie hydrophile est chargée positivement.

O

Emulsifiant cationique

Ils sont surtout antiseptiques, conditionneurs
Exemple :

-Aminés gras et dérivés

-Amines primaires, acétates et chlorydrates d'amines grasses NH | X ~
/

-Sels d'ammonium quaternaire R — N " —

- Les émulsifiants amphotéres :



D'apres BRANCQ (1989), le groupement hydrophile présente une charge positive ou
négative en fonction du pH de la solution, ils sont cationiques en milieu acide et anioniques en

milieu alcalin.

Emulsifiant amphotére

Ils sont relativement utilisés.
Exemple :
-Les phospholipides
-Lécithine
-Les émulsifiants non ioniques :

IIs ne sont pas ionisable en solution aqueuse, donc insensibles aux €lectrolytes.

(O

Emulsifiant non ionique
Ils sont surtout émulsionnants, mouillants et solubilisants.
Exemple :

- Esters d'acide gras et de polyols

- Sorbitols (mono et diester)

OH H OH OH



CH2OH—C—|C—|C—|C—|CH2OH

H OH H H

- Alcools gras éthoxylés

- Esters de sucres

2.7.4 Choix de I'émulsifiant :
D'aprés VAUTION (1983), le choix de I'émulsifiant dépend de différentes contraintes et

exigences telles que :

« Le type d'émulsion recherché : H/E ou E/H, microémulsion, suspension, . . . etc.

«» La composition qualitative et quantitative de chacune des phases dispersées ou continues
de I'¢mulsion.

« Les caractéristiques rhéologiques et l'exigence de stabilité physique, thermique requise,
selon la destination de I'émulsion.

« L'examen de la composition chimique de I'¢mulsifiant.

2.8 Méthodes de détermination des propriétés émulsifiantes des protéines :

La détermination de la taille des gouttelettes et de leur répartition par grosseur, est
nécessaire pour caractériser les émulsions alimentaires.

Selon CHEFTEL (1985), elle peut étre réalisée par microscopie, diffusion de la lumicre,
sédimentation par centrifugation ou utilisation des procédés tel que le compteur coulter (passage
des gouttelettes a travers des orifices de diametres connus).

Les différentes mesures des propriétés émulsifiantes sont exprimées par la capacité émulsifiante,
stabilit¢ émulsifiante, activité émulsifiante (LORIENT et a/ ,1994).

2.8.1 Capacité émulsifiante : (C.E)

Elle représentée par la quantité d'huile émulsifiée par gramme d'émulsifiant au point d'inversion
de phase.

D'aprés CHEFTEL (1985), la tendance a l'inversion s'accroit particulierement quand le
diametre dépasse 0.74.

2.8.2 Stabilité de I'émulsion : (S.E)

La stabilité¢ d'une émulsion est souvent exprimée par le rapport :

Volume de I'émulsion finale

S.E = X 100




Volume de ['émulsion initiale

Elle est définie comme étant 1'aptitude de I'émulsion a conserver sa structure au cours du
temps (LINDEN, 1994).
2.8.3 Activité émulsifiante :

Définie comme l'aire d'interface stabilisée par une concentration donnée d'émulsifiant en (m?/g).

Phase séparée (Crémée)

LS = X166 a un temps t.

Phase totale

Le tableau N°  : résume les différentes méthodes de mesure des propriétés émulsifiantes :

(LORIENT et al , 1994) cité par NASRI (1999).

2.9 Comparaison des propriétés émulsifiantes de quelques protéines du lait :
Le classement des sources de protéines laitieres varie parfois d'un auteur a l'autre.
Selon plusieurs auteurs cités par CAYOT (1998) ont montré que :

+ Pour la capacité et l'aptitude a la stabilisation des émulsions, l'ordre selon HUNG et
ZAYAS (1991), s'établit ainsi : caséinate de sodium > Concentrés protéiques ~ lait
écrémeé séché.

.

< De méme pour BRITTEN et GIROUX (1991), la caséine de sodium stabilise mieux les

émulsions que les isolats des protéines sériques a pH=7.



+ Par contre KINSELLA (1984), signale que la poudre de lait Low-heat posséde des
propriétés émulsifiantes supérieures aux caséinates.
+ Pour MORR et HA (1993), les caséinates de sodium et les concentré des protéines
sériques possedent une activité émulsifiante assez voisine.
Pour la stabilité¢ de I'émulsion, tout dépend du pH et de la température du systeme colloidal.
Par exemple a pH = 6 a 8, I'émulsion faite a l'aide de caséinate de sodium posséde une
stabilité¢ supérieure a celle obtenue avec un concentré de protéines sériques.
2.10 Intéréts des émulsions :
2.10.1 Les émulsions en industrie alimentaire :
Les émulsions en industrie alimentaire recouvrent un grand nombre de produits tels que :
+ La margarine : se sont des émulsions de type eau dans I'huile (E/H) qui comprend deux
phases :
o Une phase continue : la phase grasse (80%)
o Une phase dispersée : la phase aqueuse (=20%)
(HAIGHTON, 1992)
+¢ Le beurre : est une émulsion de type eau dans I'huile qui contient :
o Des matieres grasses (82%)
o Des non gras : eau et extrait sec (12%)
+ La mayonnaise : selon PLATON (1992), c'est une émulsion essenticllement constituée
d'huile de consommation d'origine végétale, de vinaigres de fermentation et jaune d'ceuf.
2.10.2 Les émulsions en cosmétologie :
COTT ( 1991) et PLATON (1992), ont montré que ces émulsions sont plus souvent destinées a
véhiculer en plus ou moins grandes quantités des substances dites actives, hydrosolubles,
liposolubles ou insolubles sous forme solide ou liquide.
2.10.3 Les émulsions dans l'industrie des lubrifiants :
La technique des émulsions dans l'industrie des lubrifiants joue un réle trés important
lorsqu'il s'agit de récupérer les huiles de graissages usagées.
2.10.4 Les émulsions dans la saponification des graisses :
La saponification peut se faire soit en milieu homogene, soit en milieu hétérogene.
En milieu hétérogene, on utilise une émulsion (FRANCOIS ,1974).
-Si on utilise de la soude diluée, on obtient une émulsion (H/E)
-Si on utilise de la soude concentrée, on obtient une émulsion (E/H).

Enfin, la principale préoccupation pour la technique des émulsions est toujours :

-du point de vue chimique, d'obtenir ou de décomposer des savons.



-du point de vue physique, de préparer des solutions colloidales ou les floculer.
-du point de vue physico-chimique, de former des pellicules superficielles ou d'en

déterminer.
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Deuxieme Partie : Matériels et méthodes
I. Matériels
1. Appareillage
= Balance de précision (Sartorius), model BP110S.
= Pycnometre
= Réfractomeétre reli¢ au bain thermostaté par circulation d'eau grace a une pompe.
=  Spectrophotometre (UV Visible) (Shimadzer) (U.V 1202).
= Appareil a ultrason (sonorex, TH 52)
= Appareil ultra turrax (Homogénéisateur).
= pH metre : CG 822 SGH.
=  Pompe sous vide : 370 C55, ELNOR.
=  Microscope polarisant équipé d'un appareil photos.
= Four : HEREAUS, D-63450 HANAN.
=  Four micro-ondes de cuisine.
2. Produits utilisés
= Acide chlorhydrique (Hcl) 37% concentré.
= Présure 1%
= Solutions tampons ( pH10 et pH 4)
= (Caséinate de sodium 1%
= Colorants utilisés : Bleu de Méthyléne a 1% dans 1'eau distillée.
3. La matiére premiere
= poudre de lait écrémée (0% MGQG) provenant de 'OROLAITde Tiaret.
= Lait de vache cru provient d'une ferme privée située dans la région de Tiaret
= Nous avons utilis¢ I'huile d'amande douce et I'huile d'olive . ces huiles proviennent du
commerce
4. Préparation du lactosérum
La figure 13 présente un schéma pour la préparation des différents types du lactosérum (L S A

R, L S D R) et le méme principe pour lait de vache cru.
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Figure 14 a:Schéma pour la préparation du lactosérum
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Figure 14 : Schéma du protocole expérimental



2. Méthodes d'analyse physique
2.1 Densité
C'est la masse de l'unité de volume exprimée en gramme par cm’® a la température T°. Elle

renseigne sur le groupe auquel appartient une graisse ou une huile, la détermination précise de la
densité des corps gras et du lactosérum se fait a 1'aide d'un pycnometre selon la méthode AFNOR
(NF 60 — 214, 1969), qui consiste a :

- peser le pycnométre vide (Po) et plein d'eau (P1).

- Sécher le pycnometre, puis le remplir avec 1'échantillon et le peser (P2).

Les résultats sont donnés par la formule suivante :

P2 - Po

P1-Po

Ou:
Po : Poids du pycnometre vide
P1 : Poids du pycnometre rempli d'eau

P2 : Poids du pycnomeétre rempli de I'échantillon

2.2 L'indice de réfraction
Cet indice permet de connaitre le degré de pureté d'un liquide ou de connaitre la dose de
solide dissoute dans une solution. Il est mesur¢ a l'aide d'un réfractometre muni d'un
thermometre dont I'échelle couvre les valeurs des mesures de 20°C a 80°C ou plus et d'un
dispositif de circulation de liquide permettant de maintenir I'appareil a ces températures et pour
cela, nous avons utilis¢ la méthode AFNOR (NF 60-22, 1968), qui consiste a :
= Etalonner le réfractometre avec l'eau distillée dont l'indice de réfraction est égal a
1.333
= Laver les prismes du réfractometre a l'acétone et les essuyer avec un papier
hygiénique.
= Verser entre les prismes 2 a 3 gouttes de I'échantillon.
= Deéplacer alors la lunette de visée pour que la ligne de séparation de la plage claire et
de plage sombre se situe a la croisée des fils du réticule.
= Enfin lire I'indice de réfraction du corps a étudier.

2.3 Taux de cendre



D'aprés AMARGLIO (1986), cité par ACEM(2001), l'évaluation de cendre du lactosérum
repose sur l'incinération de la matiere séche, cette méthode consiste a :

= peser 5 ml de lactosérum dans une capsule.

= mettre la capsule dans un four a 530°C / 2 heures.

= peser la capsule apres avoir refroidi dans un dessiccateur

Les résultats sont donnés par la formule suivante :

Tc =(M,-M,) x (1000/V)

Ou:
Tc : Taux de cendre en g/l

M, : La masse de la capsule vide en g

M, : La masse de la capsule plus les cendres en g

V : Le volume de la prise d'essai en ml

2.4 Détermination de la matiere seche
La teneur en maticre seche totale est le résultat obtenu apres évaporation de l'eau du

lactosérum. Elle est exprimé en gramme par litre ou en pourcent en masse, autrement dit en
grammes pour cent gramme de lactosérum, (MATHIEU, 1998) d'aprés SOTTIEZ (1990), la
teneur en maticre seche du lactosérum, varie de 5 a 6.5%, selon les types de fromages, et les
différentes technologies.
La méthode utilisé consiste a :

= peser 5 ml du lactosérum dans une capsule.

= placer la capsule pendant 30 mn sur un bain marie bouillant, puis mettez la dans une

étuve a 130°C / 3 Heures .
= laisser la refroidir dans un dessiccateur.
= et puis, peser la capsule.

Les résultats obtenus sont donnés par la formule suivante :

MS = (M,-M,) x (1000/V)




MS : Matiere seche du lactosérum en g/l

M, : La masse de la capsule vide en g

M, : La masse de la capsule plus le résidu en g

V : le volume de la prise d'essai en ml

3. Caractérisation chimique
3.1 Mesure du pH

le pH d'une solution est le cologarithme de la concentration molaire de l'ion hydronium
pH = -Log [ H,0O"] ( Mathieu 1998), l'appareil utilis¢ pour mesurer le pH est un pH métre

préalablement étalonné par des solutions tampons a pH =4 et pH = 9.
Le pH vari avec la richesse du lait en phosphates, citrates et caséines.
3.2 Détermination de L'acidité
D'apres Mathieu (1998), l'acidité est une mesure indirecte de sa richesse en caséines, phosphates,
citrates et hydrogénocarbonates.
En exprime couramment l'acidité en degrés Dornic officiellement et par convention, on la donne

en gramme d'acide lactique par litre de lait :

1D°=0.1 g d'acide lactique / 1 de lactosérum

Mode opératoire :
=  Mettre 10 ml du lactosérum additionné de 3 gouttes de phénolphtaléine
= Titrer la solution par la soude NaOH 1/9 de mol.I'! , jusqu'au virage de la couleur au
rose.
Dans ces conditions 0.1 ml de la solution basique définie précédemment correspond a un degré
dornic.
Mode de calcul

l'acidité du lactosérum est donnée par la formule suivante :

A=10(V1i/Vo)

Ou:
A : L'acidité exprimée en g/ 1 de lactosérum.
Vo: Volume en ml de la prise d'essai

Vi : le volume de la soude versé ( N/9 ).



4. Préparation et études des émulsions
4.1 Préparation des émulsions
Pour la composition de I'émulsion, nous avons essayé plusieurs proportions différentes , la

meilleure composition retenue est la suivante:

Composition Pourcentages
Huile 4%
Lactosérum 95%
Stabilisant 1%

Le stabilisant utilis€ : caséinate de sodium 1%.

-Le mélange est mis dans un Becher et agiter pendant 30mn a 30°C a l'aide d'un agitateur
magnétique pour les émulsions traitées par agitation magnétique.

-Le mélange est homogénéis¢ a l'aide d'un homogénéisateur a raison de 8000 tr/2mn
(ultra-turrax)

-Pour les émulsions traitées par l'ultrason on fait une préagitation magnétique pendant

15mn a 30°C et puis on met le mélange dans un appareil d'ultra son pendant 15mn.

On peut résumer la préparation des émulsions dans la figure 15:

huile d'olive —1 LSAR

Huiles Caséinate de lactosérums
sodium




- _| LSDR
huile d'amande
douce
_| LSAV
_| LSDR
v
Me¢lange a 100%
Agitation magnétique agitation ultra turrax agitation ultrasons
(30°C /30 min ) (8000t/2mn)
v
Emulsions émulsions émulsions
1 2 3

Etude des émulsions

Par la suites.

Figure 15: préparation des différents types d'émulsions

5.2 Observations microscopiques a la lumiere polarisée :
Apres la préparation des émulsions et avec une pipette pasteur, une goutte de 1'émulsion
est prélevée et déposée sur une lame de verre propre puis ¢€talée a l'aide d'une petite lamelle ; on

ajoute une goutte du bleu de méthyléne.



La préparation étant préte a l'observation microscopique (microscope polarisant), apres la
mise au point des photos sont alors directement prises grace a un montage de microphotographie.
5.3 Estimation du nombre de gouttelettes

Pour le dénombrement des gouttelettes d'huile dans le lactosérum c'est une estimation qui
consiste a :

apres la préparation de I'émulsion, on préléve avec une pipette de pasteur une goutte et la

déposer sur une lame a raison de 0.01 ml/cm? de surface. Nous avons dénombré les gouttelettes

comme suit :
2cm

A

lame de —_
S1 S2
verre 2 em
lamelle > 83 84 v
N J

~"

Surface totale d'observation

e Nombre de surface de Iecm?* =4 ( S1, S2, S3, S4)
e Surface totale = 4 cm?

e Dépdt par surface = 0.01 ml/cm?

e Dépot total = 0.04 ml.

e Nombre de champs par surface = 100 champs

e Nombre de champs total = 400 champs.

Nombre des gouttelettes = 400 X Nbre des gouttelettes par champ

5.4 Evaluation du diamétre des globules gras des émulsions utilisées
Nous avons déterminé le diametre moyen des globules gras a l'aide d'un micrometre oculaire

gradué de 0 a 5 achures, les achures sont distantes les unes des autres de 0.5 pm.



Pour avoir une répartition statistique, on se déplace au hasard sur la surface du rectangle en
réalisant 10 déterminations successives (TOURAINE et DRAPRON, 1997).

La détermination du diametre est donnée par la formule suivante :
i=10

k
(Dt _E ZIDI

Ou:

1: Nombre de globules gras fixé au hasard
k : coefficient oculaire

t : temps

D : diamétre de globules gras (um)

CD, : Diameétre moyen des globules gras au temps (t) (um)

5.6 Détermination de la surface interfaciales

Pour évaluer l'aire interfaciale des émulsions utilisées on détermine le diametre des
globules gras, comme on a cité précédemment.

Lorsqu'on connait le diamétre moyen (d), on peut alors calculer la surface totale (S),

selon I'équation donnée par TOURAINE et DRAPRON (1987) dans la formule suivante :

S #xd® 6 6V
V_Za”_d d’ou g —

6 d
Ou:

V : Représente le volume de la phase émulsifiante.
S : Surface totale.

d : diametre des globules gras.

5.7 Evaluation de la stabilité des émulsions
A partir de I'émulsion mere, on prépare deux dilutions successives I'une au 1/20¢éme et

l'autre au 1/20éme de la deuxiéme solution , comme le montre la figure 16 .



1ml 1ml

NS N t

Emulsion mére (1 ml de I' Emulsion ( 1ml de la lére dilution + Cuve de spéctro

meére+19ml d'eau distillée) 4ml d'eau distillée) photométre

Figure 16: Représentation schématique de 1'évaluation de la stabilité des émulsions .

Une cuve de spectrometre est remplie avec la dilution, on lit I'absorbance a 500nm, le
blanc est constitu¢ par une cuve remplie d'eau distillée (I'é¢talonnage de l'appareil).

D'autre part, la deuxiéme dilution conservée en tube a essai pendant un temps:
T, =2h,T, =4h,T, = 6h,1, =8h,T,, = 24heures

Chaque fois on effectue la mesure de I'absorbance a 500 nm.

.5.7.1 Mesure de la stabilité de I'émulsion

La détermination de la stabilité est donnée par la formule suivante :

100AT

T Exprimée en pourcentage
0

S(%) =

Ou



ATo: Absorbance aT=0h

AT : Absorbance AT=T
.5.7.2 Mesure de I'index de stabilité

L'index de stabilité : est le nombre d'heures nécessaire pour la déstabilisation totale de

I'émulsion exprimé en heures et donnée par la formule

1S (heures) =
( ) y

L'ensemble de ces paramétres sont examinés pour les émulsions traitées aux microondes

pour déterminer l'effet du microondes sur le comportement des émulsions.



Troisiéme partie

Résultats et discussions




1. Caractérisation physico-chimique des lactosérums
1.1. Les parameétres physiques

1.1.1. Indice de réfraction

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau 11

Tableau 11 :Les indices de réfraction des différents lactosérums étudiés

Les échantillons
LSDV LSDR LSAV LSAR
Les essais
E, 1,3431 1,3428 1,3444 1,3432
E, 1,343 1,3426 1,3445 1,3432
E; 1,343 1,3429 1,3448 1,3433

D'apres les résultats trouvés nous remarquons que les valeurs de l'indices de réfraction
sont tres proches entre elles que se soit pour le lactosérum acide ou doux pour les deux types du
lait ( vache ou bien reconstitué ) .

Sauf pour le lactosérum acide issu de lait de vache qui présente une valeur légerement
supérieure aux autres échantillons .

L'indice de réfraction varie généralement , suivant la température et la composition chimique
du corps gras .

Les valeurs trouvées se rapprochent de celles données par ACEM (2001) qui varie de 1.393

a 1.3446 .

1.1.2. La matiéres séche
Les résultats de la matiére seéche obtenus des différents lactosérums étudiés sont donnés
dans le tableau 12

Tableaul2 : la matiere seche des différents lactosérums étudiés exprimée en g/I. \

échantillons
LSDV LSDR LSAV LSAR
Les essais
E; 60 61 60 60
E; 60 60 53 60
E; 56 58 58 60
Moyenne 58,66 59,66 57 60
des essais




D'apres le tableau 12 , on remarque que les valeurs de la matiere seche des lactosérums
¢tudiés sont peu variables d'un échantillon a un autre .

Les résultats obtenus sont légérement inférieurs a ceux obtenus par LORIENT et
LINDEN (1994) qui varient entre 75 et 76 g/l pour le lactosérum doux et 65.5 a 74 pour le
lactosérum acide .

La variation de la matiére seéche dépend de l'origine du lactosérum c'est a dire la
composition initiale du lait ainsi que la technique de séparation pour obtenir le lactosérum

(filtration ).

1.1.3.Cendres
Le tableau 13 donne les résultats obtenus concernant les cendres .

Tableaul3 les cendres des différents lactosérums étudiés exprimés en g/l.

échantillons
LSDV LSDR LSAV LSAR
Les essais
E; 18 20 20 118
E, 18 20 20 120
Es 20 22 18 80
Moyenne 18,66 20,66 19,33 106
des essais

D 'apres les résultats du tableau 13 les valeurs des cendres étudiées sont comparables sauf
pour le lactosérum acide issu du lait reconstitué¢ qui présente une valeur cinq fois plus élevée
par rapport aux autres lactosérums étudi€s ; généralement le taux des cendres des lactosérums
varie en fonction de la technologie d'obtention . Ainsi que l'acidification du lait provoque une
déminéralisation plus importante du caillé ; par conséquent , les lactosérums acides se
caractérisent par un pH plus bas et une teneur minérale plus €élevée que les lactosérums doux
( ADRIAN etal , 1981).

D'apres MATHIEU (1998 ) les cendres possedent par ailleurs un caracteres basique .



1.1. 4. Densité
Les résultats obtenus concernant les densités sont donnés dans le tableau 14

Tableau 14 : les résultats de la densité des différents lactosérums étudiés.

s échantillons
LSAR LSDR LSAV LSDV
Les essais
E, 1,029 1,014 1,026 1,019
E, 1,029 1,027 1,027 1,018
E; 1,028 1,019 1,027 1,01
Moyenne des essais 1,0286 1,02 1,0266 1,015

D'apres le tableau 14 les résultats obtenus concernant la densité des lactosérums étudiés
sont légerement identiques a celles du lait de vache qui se situent entre 1.028 et 1.032 g/ml™

Selon KARLESKIND (1992) et MATHIEU (1998) la densité dépend de la composition
chimique des graisses ,de la température , ainsi que du taux de saturation des corps gras .

Notons que le lactosérum acide présente une valeur plus élevée par rapport aux autres

lactosérums étudies.

1.2. Les paramétres chimiques

1.2.1. Le pH

Les résultats du pH obtenus sont donnés dans le tableau 15.

Tableau 15 : les résultats du PH des différents lactosérum étudiés

es échantillons
LSDV LSDR LSAV LSAR
Les essais
E; 4,9 6,51 4,15 3,92
E, 4,86 6,52 4,17 3,84
E; 4,86 6,48 4,96 3,88

D’apres les résultats obtenus , nous constatons que le pH varie sensiblement d’un type de
lactosérum a I’autre , notons aussi que le pH de lactosérum doux issu de lait reconstitue est plus
proche du pH du lait frais normal de vache qui est de I’ordre de 6.7 .

Par contre on registre que la valeur du pH la plus basse est enregistrée chez le lactosérum acide

1ssu de lait reconstitue .



D’apres MAHIEU(1998 ) le pH varie avec la richesse du lait en phosphore , citrates et la
caséines , et selon le méme auteur la valeur du pH est due en grande partie aux groupements
basiques ionisable et acide dissociables des protéines , aux groupements esters phosphoriques

des caséines et aux acides phosphoriques et citriques .

1.2.2. PAcidité
Le tableau 16 donne les différents résultats de l'acidité des lactosérum étudiés

Tableau 16 : l'acidité des différents lactosérums étudiés exprimée en degré Dornic ( °D ).

es échantillons
LSAR LSDR LSAV LSDV
Les essais
E, 59,51 69 62 65
E, 59,5 69 61,9 65
E; 59,51 68,9 62 65
Moyenne des essais 59,506 68.86 61,96 65

Le tableau ci-dessus montre que les résultats obtenus sont généralement supérieurs a
ceux trouveés par APRIA ( 1977 ) , LORIENT et LINDEN (1994 ) , et FAO ( 1995) qui varient
de 1 a5 g/l. L'acidité du lait est une mesure indirecte de sa richesse en caséines , phosphates ,

citrates et hydrogénocarbonates .

2. Caractérisation des émulsions
2.1. Caractérisation des émulsions traitées et non traitées aux micro onde obtenues a
partir des différents lactosérums et huiles :
Les émulsions obtenues a partir des différents lactosérums et huiles traitées et non
traitées aux microondes sont présentées dans les photos numérotées de 1 a 11 et caractérisées

dans le tableau 17



Tableau 17 : Caractérisation des émulsions obtenus a partir des différents lactosérums et

huiles traitées et non traitées aux microondes.

Différents types d’émulsions

Non traitées Traitées
N° de | Echantillon Agitation Taille et forme Etat de Taille et forme| Etatde
photos appliquée dispersion dispersion
1 LSAV/HA/CS Ultra turrax | Petite et arrondie | Plus au moins
Dispersées
2 LSAV/HO/CS Ultra turrax | Petite et arrondie | Plus au moins
Regroupées
3 LSART/HO/CS | Ultra turrax Trés petite et | Regroupée
arrondie
4 LSDRT/HA/CS | Ultra turrax Moyenne et Dispersées
arrondie
5 LSDR/HA/CS Ultra son Grosse et moyenne | Plus au moins
arrondie dispersées
6 LSAR/HO/CS Ultra son Petite et moyenne | Plus au moins
arrondie dispersées
7 LSART/HA/CS | Ultra son Grosse moyenne | Plus au moins
et petite arrondie | dispersées
8 LSAR/HA/CS Magnétique | Grosse et Plus ou moins
moyenne arrondie | dispersées
9 LSAR/HO/CS Magnétique | Petite et arrondie | Plus ou moins
dispersées
10 | LSART/HO/CS | Magnétique Petite et Plus au moins
moyenne regroupées
arrondie
11 LSDRT/HA/CS | Magnétique Moyenne Regroupées

arrondie




Photo 3 Photo 4

Photo 5 Photo 6

Observations microscopiques des différentes émissions étudiées, préparées a partir des différents
lactosérums et huiles traitées et non traitées en micro-ondes et a différentes agitations.

Photo1: LSAV/HO/CS(G10) Agitation ultra Turrax.
Photo2: LSAV/HA/CS(G10) Agitation ultra turrax
Photo3: LSDR/HA/CS(G10) Agitation ultra son
Photo4: LSDRT/HO/CS(G10) Agitation ultra son
Photo5: LSAR/HO/CS(G10) Agitation ultra son
Photo6: LSART/HO/CS(G10) Agitation ultra Turrax.



Photo?7 Photo8

Photo o | Photo10

Photol1

Observations microscopiques des différentes émissions étudiées, préparées a partir des différents
lactosérums et huiles traitées et non traitées en micro-ondes et a différentes agitations.

Photo7: LSART/HA/CS(G10) Agitation ultra son.
Photo8: LSAR/HA/CS(G10) Agitation magnétique
Photo9: LSART/HA/CS(G10) Agitation magnétique
Photo10: LSAR/HA/CS(G10) Agitation magnétique
Photo11: LSDRT/HO/CS(G10) Agitation magnétique



2.2. Nombre de globules gras

Les figures (17, 18 ,19, 20) représentent le nombre moyen des globules gras pour les
¢chantillons traités et non traités aux micoondes des différentes émulsions étudiée .

Nous constatons que le nombre des globules gras est variable selon le type de lactosérum
et I’huile utilisée ainsi que selon I’agitation appliquée.

D’apres les résultats obtenus on remarque que le nombre des globules gras a des allures
décroissantes au cours du temps .

D’apres CHEFTEL et al (1985); cette diminution est due principalement aux trois
phénomenes ; le crémage, la floculation et la coalescence.

D’autre part le nombre le plus €levé est enregistré dans les émulsions obtenues par
agitation ultra-Turrax par rapport a celui obtenu par sonication ou agitation magnétique .

Apres le traitement des émulsions par microondes , nous constatons que les valeurs du
nombre des globules gras des émulsions traitées ont une tendance vers I’augmentation .

Cette augmentation peut €tre expliquée par le fait que le traitement facilite en premier
temps la formation des émulsions par la division des globules gras .

Pour les échantillons traités 1’émulsion (LSAVT/HA/CS) obtenue par agitation Ultra-
Turrax présente un nombre ¢levé des globules gras par rapport aux autres types d’émulsions a
différentes agitations.

La méme remarque est faite pour les courbes comparées a celle non traitée.

D’une maniere générale I’huile douée du plus grand nombre de gouttelettes est celle qui

forme facilement des émulsions .
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Figure 17 : Evolution du nombre des globules gras en fonction du temps pour les émulsionsnon traitées .

a- Emulsion de type : LSDV/HO/CS .
b- Emulsion de type : LSDV /HA/CS.
c- Emulsion de type : LSAV/HO /CS.
d- Emulsion de rype : LSAV/ HA /CS.
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Figure 18 : Evolution du nombre des globules gras en fonction du temps pour les émulsions non traitées .

a- Emulsion de type : LSDR/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDR /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSAR/HA /CS.

d- Emulsion de rype : LSAR/ HO /CS.
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Figure 20: Evolution du nombre des globules gras en fonction du temps pour les émulsions traité

a- Emulsion de type : LSDRT/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDRT/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSART /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSART/ HO /CS.
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a- Emulsion de type : LSAR /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAR/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSDR /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSDR/ HO /CS.
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Figure 21: Evolution du diamétre des globules gras en fonction du temps pour les émulsions non
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Figure 22: Evolution du diameétre des globules gras en fonction du temps pour les émulsions trait

a- Emulsion de type : LSAV T/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAVT/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSDV T/HO /CS.
d- Emulsion de rype : LSDVT/ HA /CS.
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Figure 23 : Evolution du diamétre des globules gras en fonction du temps pour les én

a- Emulsion de type : LSDVT/HO/CS .

b- Emulsion de type : LSAVT /HA/CS.
c- Emulsion de type : LSAVT/HO /CS.

d- Emulsion de rype : LSDVT/ HA /CS.
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Figure 24 : Evolution du diamétre des globules gras en fonction du temps pour les émulsions tra

a- Emulsion de type : LSART/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDRT /HA/CS.
c- Emulsion de type : LSART/HO /CS.
d- Emulsion de rype : LSDRT/ HO /CS.
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Figure 25 : Evolution de la stabilité au cours du temps pour les émulsions non traitée

a- Emulsion de type : LSAV /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAV /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSDV /HO /CS.
d- Emulsion de rype : LSDV/ HA /CS.
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Figure 26 : Evolution de la stabilité du temps pour les émulsions non traitées .

a- Emulsion de type : LSDR /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDR /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSAR /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSAR/ HO /CS.



2.3. Diametre des globules gras

Les figures ( 21, 22, 23, 24) représentent 1’évolution du diamétre moyen des gouttelettes
des émulsions traitées et non traitées par microondes au cours du temps .

Les courbes des échantillons non traités présentent une allure croissante et varie entre 1 et
5,5 um ;d’aprés FRIBERG (1976) et HALLING (1981) cité par LORIENT et a/ (1985), dans la
plupart des cas , le diametre des gouttelettes liquides dispersées est compris entre 0.1 et S0um
donc ces résultats sont comparables a ceux donnés par CHEFTEL (1985) .

Selon les résultats obtenus le diameétre le plus faible est enregistré dans la plupart des
émulsions préparées par une agitation Ultra-turrax comparées a celles obtenues par d’autre
agitation sonication ou magnétique. Cela est confirmé par ( DICKINSON, 1992) qui a trouvé
que le facteur limitant qui détermine la taille des gouttelettes et I’apport d’énergie que peut
fournir 1’équipement , on utilise généralement des mélangeurs rapides , des homogénéisateurs,
ou des systemes a Ultrasons pour fournir cette énergie .

Pour casser une gouttelette , il faut appliquer en effet un trés fort gradient de pression
externe.

Par contre pour les émulsions traitées au microndes les valeurs de diametre moyen sont
inférieurs a celle enregistrée dans les émulsions non traitées qui varie entre 0.5 et 4.5 um.

La valeur la plus petite est notée a To pour I’émulsion ( LSAVT/ HO/ CS) qui est de 0.55
um.

Les courbes présentent une allure croissante a un rythme lent par rapport a celle
enregistrée dans les émulsions non traitées , cela s’explique par le fait que le chauffage appliqué
sur les émulsions par les microndes conduise a une gélification plus prononcée des protéines a
I’interface et la formation d’un film plus rigide ( CAYOT, 1998 ),provoque la stabilité de
I’émulsion .

Enfin , d’apres les résultats on peut dire que 1’agitation ultra turrax ( homogénéisateur ) a
un effet remarquable sur la taille des gouttelettes ainsi que le traitement par microonde joue un

role important pour la stabilité des émulsions .



2.4. stabilité

Les valeurs de la stabilité des émulsions traitées et non traitées aux microondes sont
données dans les figures ( 25, 26 , 27, 28 ).Les courbes ont une allure décroissante au cours du
temps .

Nous remarquons que 1’émulsion de type (LSDR / HA /CS ) préparée par une agitation
ultra-son présente un rythme décroissant lent qui varie entre 92.2 et 82 % par rapport aux autres
émulsions , par contre 1'¢émulsion de type (LSAR/ HO/ CS ) varie entre 81.25 et 8.3 %

DICKINSON (1998) montre que pour fabriquer une émulsion ,il faut pouvoir augmenter
l'air interfaciale ; c'est a dire 1'énergie libre de surface .

On remarque aussi que la stabilité de 'émulsion est en fonction de l'huile utilisée , du
stabilisant ainsi que I' agitation appliquée .

Dans notre cas les émulsions obtenues par agitation ultra turrax et par sonication sont
plus stables que celles préparées par agitation magnétique , cela peut s'expliquer , par le fort
gradient de pression externe qui peut €tre produit par une agitation intense (homogénéisateur,
ultra-son) .

En comparant les résultats de la stabilité¢ des émulsions traitées a ceux des non traitées ,
nous constatons que les valeurs de la stabilit¢ des émulsions ont une tendance vers
l'augmentation de la stabilité c'est a dire des valeurs importantes , et pressentent une allure
décroissante avec un rythme plus lent pour toutes les émulsions. A titre d'exemple pour
I'émulsion (LSAR /HO/CS) la stabilité varie de 81.25 a 8.3 % mais apres traitement aux
microondes la stabilit¢ de la méme émulsion varie entre 98.36 et 65.57 % cela est du selon
DICKINSON (1998) a la gélification des protéines qui forment un film autour des gouttelettes et
par conséquent favorisent la stabilité de 1'émulsion.

Plus I'émulsion est uniforme , plus la stabilité est importante .
D'aprés CHEFTEL (1985) divers phénomenes tendent cependant a stabiliser les émulsions :

- une faible tension interfaciale entre les deux phases ;

- la présence d'une couche interfaciale résistante , constitué¢ par un film de protéines
adsorbées , qui s'oppose mécaniquement a la coalescence des gouttelettes;

- la présence des charges ¢€lectrostatiques de méme signe a la surface des gouttelettes
dispersées;

- un petit diametre des gouttelettes( et une distribution uniforme des diametres );

- une forte viscosité de la phase continue , qui entraine une faible vitesse de crémage .
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Figure 27: Evolution de la stabilité au cours du temps pour les émulsions traitées .

a- Emulsion de type : LSDRT /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDRT/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSART /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSART/ HO /CS.
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Figure 28: Evolution de la stabilité au cours du temps pour les émulsions traitées .




2.5.L’index de stabilité

Les figures (29 , 30 , 31, 32) montre des histogrammes représentant les valeurs de
I’index de stabilité pour les émulsions non traitées et traitées aux microondes .

Pour estimer la durée de la stabilité d’émulsion étudiées , nous avons calculé 1’idex de la
stabilité qui nous a permis de donner les constations suivantes :

¢ D’une maniére générale les valeurs de I’index de stabilité augmentent aux cours
du temps .

e Pour le type d’émulsion I’huile d’amande dans le lactosérum acide issu de lait de
vache (LSAV/HA/CS) présente la valeur la plus importante pour I’agitation
magnétique a T24 ; la méme remarque est faite pour le type d’émulsion huile
d’olive dans le lactosérum acide issu de lait de vache (LSAV/HO/CS) , par contre
pour le type d’émulsion huile d’olive dans lactosérum doux issu de lait de
vache(LSDV/HO/CS) , la valeur la plus ¢levée est notée chez les émulsions
préparée par agitation ultrason , et d’autre part d' une maniére générale les
émulsions de type huile d’amande dans le lactosérum(LS/HA) , la valeur la plus
importante est celle de I’émulsion préparée par agitation ultra-turrax .

Apres traitement aux microondes , nous remarquons que les valeurs de I’index de
stabilit¢ subissent une augmentation pour tous les types d’émulsions préparées a différentes
agitations et les valeurs les plus importantes sont enregistrées chez les types des émulsions :
huile d’amande dans le lactosérum doux issu de lait reconstitue (LSDR/HA/CS) et huile d’olive
dans le lactosérum doux issu de lait vache (LSDV/HO/CS); le traitement aux microondes semble
influer sur la taille et la forme des gouttelettes , en les protégeant par la formation d’un film

rigide aux tours des globules gras par la gélification des protéines de lactosérum .
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Figure 29 : Evolution de I'indexe de stabilité au cours du temps pour les émulsions non traitées .

a- Emulsion de type : LSAV /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAV /HO/CS.

c- Emulsion de type : LSDV /HO /CS.
d- Emulsion de rype : LSDV/ HA /CS.
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Figure 30 : Evolution de I'indexe de stabilité au cours du temps pour les émulsions non traitées .

a- Emulsion de type : LSDR /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDR /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSAR /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSAR/ HO /CS.
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Figure 31: Evolution de l'indexe de stabilité au cours du temps pour les émulsions traitées .

a- Emulsion de type : LSAVT /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAVT /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSDVT /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSDVT/ HO /CS.
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Figure 32: Evolution de l'indexe de stabilité au cours du temps pour les émulsions traitées .

a- Emulsion de type : LSDRT /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDRT/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSART /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSART/ HO /CS.



2.6. surface interfaciale
L'évolution de surface interfaciale des différentes émulsions étudier au cours du temps
sont données dans les figures (33,34,35,36).
Un systeme dispersé est dit stable quand ses particules ne se soudent pas mais au
contraire restent séparées par le milieu de dispersion ( MATHIEU, 1998).
Contrairement aux diametre moyens des globules gras, la surface interfaciale se
présente avec une allure décroissante dans le temps pour toutes les d'agitation.
Les valeurs les plus ¢levées de la surface interfaciale sont enregistrées dans le type
émulsion (LSDV/HA/CS) préparées par une agitation ultra-turrax.

Les valeurs les plus faibles ont été obtenues dans I'émulsion de type (LSDR/HA/CS)
préparées par une agitation magnétique.

D'aprés CHEFTEL (1985) , les protéines sont généralement de médiocre stabilisants
d'émulsion eau / huile , plus la quantité¢ de I'émulsifiants est importante , plus la tension
interfaciale est faible .

Aprées traitement aux microondes on constate que les valeurs de la surface interfaciale
pour la plus part des émulsions ont une tendance vers l'augmentation et présentent toujours des
allures décroissantes .

La tension interfaciale décroit avec la température du milieu , mais surtout , lorsqu' a
l'interface des composés surfactants s'adsorbent , la tension diminué ( DICKINSON , 1992 | cité

par CAYOT , 1998).
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Figure 33: Evolution de la surface interfaciale en fonction du temps pour les émulsions

non traitées

a- Emulsion de type : LSDV /HA/CS .

b- Emulsion de type : LSDV/HO/CS.

c- Emulsion de type : LSAV /HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSAV/ HO/CS.
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Figure 34: Evolution de la surface interfaciale en fonction du temps pour les émulsions
non traitées

a- Emulsion de type : LSAR /HA/CS .
b- Emulsion de type : LSAR/HO/CS.
c- Emulsion de type : LSDR/HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSDR/ HO/CS.
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Figure 35 : Evolution de la surface interfaciale en fonction du temps pour les émulsions
traitées

a- Emulsion de type : LSARTT/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSART /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSDRT/HA /CS.
d- Emulsion de rype : LSDRT/ HO /CS.
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Figure 36 : Evolution de la surface interfaciale en fonction du temps pour les émulsions

traitées

a- Emulsion de type : LSDVT/HA/CS .
b- Emulsion de type : LSDVT /HO/CS.
c- Emulsion de type : LSAVT/HA /CS.

d- Emulsion de rype : LSAVT/ HO /CS.




Conclusion générale

L'étude des propriétés fonctionnelles des protéines est souvent
confrontée a un probléme de la variabilité des définitions et le manque de
standardisation .

Le travail que nous avons effectué se rapportant a I'étude de l'effet des
traitements microodes sur les propriétés émulsifiantes du lactosérum .

Cette étude nous a montré divers résultats et nous retrouvons les points
suivants :

les parametres physico-chimiques des lactosérums étudiés , a savoir la
densité , l'indice de réfraction et l'acidité dépendent fortement de la
composition chimique et [|'origine et les techniques appliquées aux
lactosérums.

I'existence de plusieurs émulsions de type H/LS qui différent suivant le
lactosérum et I'huile utilisée.

Les formes sont différentes d'un échantillon a un autre ainsi que I'état

de dispersion.

La taille des gouttelettes est variable selon le type d'émulsion et
I'agitation appliquée , des petites , moyennes et grosses
gouttelettes ont été obtenues .

Le nombre des gouttelettes estimé dans les émulsions préparées s'est
avéré également trés variable . A noter que le nombre le plus élevé est
enregistré dans les émulsions préparées par une agitation ultra-turrax
(homogénéisateur) .

Une étude comparative de l'effet de trois types d'agitation ( ultra-turrax ,
magnétique , sonication ) sur les différents types d'émulsions obtenues a
révélé l'efficacité de I'agitation ultra-turrax, en ce qui concerne la taille , le
nombre de globules gras , la stabilité et I'index de stabilité .
L'étude de la stabilité des émulsions a montré que les émulsions préparées a
partir du lactosérum acide issu du lait de vache /huile d'amande donc est la
plus stable .
Les traitements thermiques appliqués sont de maniéres général mal

maitrisés , notamment en ce qui concerne les parametres comme :



o Lavitesse d'augmentation de la température ;

o La durée du chauffage ;

o L'importance de la température maximale atteinte ;
o L'inertie thermique du systeme du chauffage

Mais dans notre cas I'étude de I'effet du traitement microondes sur les
émulsions a montrés que :

Tous les parametres étudies ( Nombre de globule gras , Diametre ,
Stabilité, Index de la stabilité , Surface interfaciale ) ont subi un changement
apres le traitement par microondes , notamment en ce qui concerne les
parametres suivants :

e le nombre de globules gras augmente ;

e la taille des globules gras diminue ;

e une augmentation de la stabilité des émulsions .
Dans les perspectives , nous prenons qu' une étude plus approfondie
est a prendre en considération la variation de la durée de chauffage en
fonction du temps , ainsi qu'une étude comparatif entre le chauffage
ordinaire et les microondes , ainsi que I'amélioration de l'application du
traitements microondes dans le domaine agroalimentaire pour avoir des

produits de bon qualité.
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Résumé

Le travail que nous avons effectué porte sur I'¢tude de l'effet du traitement microonde sur les
propriétés émulsifiantes du lactosérum.

Les résultats obtenus montrent que les valeurs des propriétés physico-chimiques des

lactosérums étudies différent d' un échantillon a un autre.

Les parametres des propriétés émulsifiantes du lactosérum sont variable en fonction du
temps telles que 1' augmentation du diametre, la diminution du nombre des globules gras et la
stabilité

Chaque type d'agitation a un effet sur la taille, le nombre de globules gras et la stabilité
des émulsions.

Le traitement microondes a un effet remarquable sur le comportement des émulsions.

Evolution de la stabilité, le nombre de globules gras , le diamétre, la surface interfaciale

et I' index de stabilité apres traitement aux microondes a subi des modification .

Les mots clés :

Chauffage , microondes, émulsions, valorisation, lactose , stabilité .
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