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Résumé

L’objectif du présent travail est I’étude des effets des différents traitements thermiques
(chauffage courant, chauffage par micro-ondes, réfrigération, congélation) sur la qualité physico-
chimique et nutritionnelle : triglycérides, acides gras et sels mineraux de quelques laits
commercialisés dans la région de Blida et de Tipaza. Les analyses ont été effectués sur 4

échantillons du lait qui sont considérés les plus consommeés en Algérie.

Les résultats des analyses physico-chimiques montrent que les traitements thermiques ont
une influence significative (P <0,05) sur les paramétres physico-chimiques des laits
analysés avec une diminution des valeurs du pH du lait pasteurisé aprés réfrigération suivie par
congélation, et une augmentation de I’acidité, la densité et 1’extrait sec total (EST) des

échantillons analysés apreés réfrigération et ébullition.

La concentration des triglycérides (TG) analysé par RMN H et le profil en acides gras (AG)
analysé par GC/MS dans les différents échantillons du lait ont été significativement (P <0,05)
influencé par les différents traitements thermiques. Cette influence s’est traduite par une
diminution de la teneur en triglycérides apres la réfrigération, la congélation et 1’¢ébullition, et

une augmentation des concentrations en AG aprés ces mémes traitements.

Les resultats de la teneur en sels minéraux analysé par SAA montrent que les traitements
appliqués affectent d’une maniére significative (P <0,05) 1’équilibre minéral dans les différents

échantillons analysés. Ce changement varie selon le type et la durée des traitements.

Mots clés : lait, triglycérides, acides gras, sels minéraux, RMN 'H, GC/MS, SAA.



Abstract

The objective of this work is to study the effects of different heat treatments (current
heating, microwave heating, refrigeration, freezing) on physico-chemical and nutritional quality:
triglycerides, fatty acids and mineral salts of some milks marketed in the region of Blida and
Tipaza. The analyses were carried out on 4 samples of milk which are considered the most

consumed in Algeria.

The results of the physico-chemical analyses show that thermal treatments have a
significant influence (P <0,05) on the physico-chemical parameters of the milks analysed with a
decrease in the pH values of the pasteurized milk after refrigeration followed by freezing, and an
increase in the acidity, density and total dry extract (TSE) of the samples analyzed after

refrigeration and boiling.

The concentration of triglycerides (TG) analyzed by NMR 1H and the fatty acid profile
(GA) analyzed by GC/MS in the different milk samples were significantly (P <0,05) influenced
by the different heat treatments. This influence resulted in a decrease in triglyceride content after
refrigeration, freezing and boiling, and an increase in GA concentrations after these same

treatments.

The results of the mineral salt content analysed by SAA show that the treatments applied
significantly affect (P <0,05) the mineral balance in the various samples analysed. This change

varies depending on the type and duration of treatment.

Keywords: milk, triglycerides, fatty acids, mineral salts, NMR 1H, GC/MS, SAA.
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Introduction

Le lait est un aliment noble caractérisé par sa composition équilibrée en différents
nutriments de base (protéines, glucides et lipides) et sa richesse en vitamines et en minéraux
notamment le calcium et le phosphore. De ce fait, il est considéré comme un élément essentiel
pour certains groupes de consommateurs, particuliérement les enfants, les femmes enceintes
et les personnes agées (Souzaet al., 2011).

C’est un produit fragile et facilement altérable ce qui est dii a la complexité de sa
structure physique et la grande diversité de ses constituants chimiques. Dés la réception du lait
en usine et avant sa transformation, des traitements technologiques sont genéralement
appliqués pour en assurer sa stabilité. Le traitement thermique est généralement la premiére
¢tape appliquée par I’industrie laitiere pour améliorer la qualité de ce produit et allonger sa
durée de conservation en réduisant la charge microbienne initiale présente dans le lait
(Donato et Guyomarc’h, 2009). Une fois commercialisé ce lait subit différents traitements
thermiques par le consommateur tels que 1’ébullition, le chauffage au micro-onde et la
conservation par réfrigération et congelation.

Cependant, au cours des traitements thermiques du lait, certains composants peuvent
subir des modifications indésirables, nuisibles a la qualité organoleptique et nutritionnelle, tel
que la modification des formes du calcium et la dénaturation des protéines solubles, la perte
d’acides aminés (lysine), 1’oxydation des lipides et I’altération des caractéristiques
sensorielles, d’ou il est important qu’un contrdle rigoureux de la qualité physico-chimique et
bactériologique du lait soit effectué (Ould Mustapha, 2012) ; (Baltes, 1982).

L’objectif de la présente étude est I’évaluation des effets des différents traitements
thermiques appliqués par le consommateur a savoir : 1’ébullition, le chauffage courant, le
chauffage au micro-ondes, la réfrigération et la congélation sur les parameétres physico-
chimiques (pH, densité, acidité titrable, température et I’extrait sec total) et nutritionnelle
(triglycérides, acides gras et sels minéraux) de différents laits (pasteurisé, stérilisé a UHT)
commercialisés en Algérie.

Dans une premiére partie de ce manuscrit sera proposée une synthese bibliographique
décrivant des géneralités sur le lait, sa composition, ses propriétés physico-chimiques,
nutritionnelles et organoleptiques et les procédés de sa conservation. La deuxieme partie est
une revue pratique sur matériel et méthodes qui décrit les différentes techniques utilisées
(analyse des parametres physico-chimiques, quantification des triglycérides par RMN,

identification et quantification des acides gras par GC/MS et des sels minéraux par SAA). La
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troisieme partie est consacrée a la présentation des résultats et de leur discussion. Une

conclusion fera la synthése des résultats obtenus et mettra en évidence les perspectives de ce
travail.
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Synthese bibliographique

I. Généralités sur le lait
1. Définition

Le lait est un liquide biologique opaque blanc mat, plus au moins jaunéatre selon la teneur
en matiére grasse et en béta caroténe, d’odeur peu marquée et au gout douceatre, il est secrété par
les glandes mammaires des femelles mammiféres aprés la naissance du jeune.

Selon le congres international de la répression des fraudes a Genéve : « le lait est le
produit intégral de la traite totale et ininterrompue d’une femelle laitiere bien portante, bien
nourrie et non surmenée, il doit étre recueilli proprement et ne doit pas contenir de colostrum »
parce qu’il peut étre un vecteur de transmission de germes pathogenes a I’lhomme et présenter un
risque pour la santé humaine. (Pougheon et Goursaud, 2001).

Selon (Jeantet et al., 2008), le lait doit étre collecté dans des bonnes conditions
hygiéniques et présenter toutes les garanties sanitaires. 1l est le plus souvent commercialisé aprés
avoir subi des traitements de standardisation lipidique et d’épuration microbienne pour limiter les
risques hygiéniques et assurer une plus longue conservation.

Le mot « lait » sans indication de I’espéce animale de provenance est réservé au lait de
vache. Tout lait prévenant d’une femelle laitiere, autre que la vache, doit étre désigné par la
dénomination « lait », suivie de I’indication de 1’espéce animale dont il provient (J.O.R.A, N°63

1993).

2. Lacomposition du lait
Selon Pougheon (2001), le lait est un milieu hétérogéne dans lequel trois phases distinctes
existent :

I.  La phase aqueuse contenant 1’eau (87%) et les produits solubles pouvant donner
naissance au lactoserum (lactose, protéines solubles, sels, composés azotés non
protéiques, biocatalyseurs tels que vitamines hydrosolubles ou enzymes) ;

II. la suspension colloidale micellaire (2,6%) qui peut donner naissance au caillé
obtenu par la coagulation des caséines suite a ’action de micro —organismes ou
d’enzymes ;

[ll.  L’émulsion (4,2%) qui peut donner naissance a la créme, une couche de globules
gras rassemblés a la surface du lait par effet de gravité
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Les principaux constituants du lait sont donc par ordre décroissant :

X/
°

M Eau 870 ¢g/I

M Lactose 49g/|
M MG 40g/I

M Protéines 34g/|
M Cendres 7g/|

De I’eau trés majoritairement ;

Des glucides principalement le lactose ;

Des lipides essentiellement des triglycérides rassemblés en globules gras
Des protéines : caseines rassemblées en micelles, albumines et globulines solubles ;
Des sels minéraux a 1’état ionique et moléculaire ;

Des éléments en traces a role biologique important : enzymes, vitamines, oligo-éléments.

Figure n°01 : Composition globale du lait (g/l) (Brule et al., 2008).

2.1. L’eau

C’est I’élément le plus important en quantité, elle joue le role de dispersant des différents

constituants du lait (Alais ,1984).

La présence d’un dipole et de doublets d’électrons libres lui confére un caracteére polaire.

Ce dernier lui permet de former une solution vraie avec les substances polaires telles que les

glucides, les minéraux et une solution colloidale avec les protéines hydrophiles du sérum. Les

matiéres grasses possedent un caractere non polaire (hydrophobe), elles ne pourront pas se

dissoudre, et donc formeront une émulsion du type huile dans I’eau. Il en est de méme pour les

micelles de caséines qui formeront une suspension colloidale puisqu’elles sont solides. (Amiot et

al.,200
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2.2. Matiere grasse

Les matiéres grasses du lait se composent principalement de triglycérides, de phospholipides et
d’une fraction insaponifiable constituée en grande partie de cholestérol et de B-carotene. On peut
extraire ces constituants a 1’aide de solvants organiques non polaires tels que 1’éther éthylique,
I’éther de pétrole et le chloroforme. L’analyse quantitative des matiéres grasses par la méthode
Mojonnier exploite d’ailleurs cette propriété. Le tableau 01 indique les proportions des différents

constituants de la fraction lipidique du lait.

Tableau n°01 : Composition lipidique du lait (Vignola, C.L, 2002).

Constituants Proportions (%)
Triglycérides 98
Phospholipides 1
Fraction insaponifiable 1

Les matieres grasses du lait ont la forme de petits globules sphériques qui sont invisibles
a ’ceeil nu. La dimension des globules de matieres grasses est d’environ 0,1 a 20 uym (1pm =
0,001 mm). Il est bon de noter que la dimension des globules de matiéres grasses varie selon
I’espéce (les globules sont plus petits dans le lait de cheévre) ; selon la race (les globules sont plus
petits chez la race Holstein que chez les Ayrshire et les Jersey) et selon la période de lactation (la
dimension des globules diminue vers la fin de lactation). Le diametre moyen des globules étant
de 3 2 4 um, on estime qu’il y a environ de trois a quatre milliards de globules de gras par

millilitre de lait entier.

Les globules de gras dans le lait sont en émulsion de type « huile dans I’eau ». Chaque
globule est formé de différentes couches de triglycérides : les triglycérides liquides, a bas point
de fusion, sont au centre du globule et les triglycérides solides, a plus haut point de fusion, se
superposent aux précédents. Le globule est formé a la périphérie d’une sorte d’enveloppe
contenant premiérement des phospholipides, qui sont hydrophiles et hydrophobes ou lipophiles
et qui jouent un role d’émulsifiant dans la stabilit¢ du globule de gras. Des protéines de
membrane viennent compléter la couche externe du globule. Ce sont des lipoprotéines, des
enzymes et des agglutinines. Enfin, la présence de charges négatives sur la structure des
protéines de membrane empéchent les globules de matiéres grasses de s’agglomérer dans les

conditions normales d’entreposage.
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Membrane des globules
Triglycérides gras du lait:

Membrane primaire

. Double couche (de la
membrane plasmique)

Excroissance cytoplasmique

Xanthine oxydase

o— jer= =7

Butyrophiline - Pz oo

.// / 7 Phospholipides
Cholestérol = 74 |

Glycolipide / v <

Polypeptide glycosylé

Figure n°02 : Schématisation de la membrane des globules gras du lait (Michalski et al., 2001).

La membrane d’un globule de matiéres grasses est relativement fragile. Certains
traitements comme 1’agitation excessive et 1’homogénéisation peuvent provoquer sa rupture
totale ou partielle. Cette rupture entraine ensuite la dispersion des constituants dans le sérum ou
les rend accessibles a différentes réactions de dégradation de nature microbiologique, comme
I’hydrolyse, ou de nature chimique, comme [’oxydation. Il faut donc s’assurer que les
membranes des globules de matiéres grasses se reforment aprés ces traitements pour conférer
une stabilité chimique aux différents constituants lipidiques. (Vignola, C.L, 2002).

Etudions la structure et les différentes propriétés physicochimiques des constituants des
matiéres grasses du lait : les triglycérides, les acides gras, les phospholipides et la fraction

insaponifiable.

1.1.1. Les triglycérides
Les triglycérides constituent pres de 98% de la matiere grasse présente dans le lait. Ce
sont des esters du glycérol, c'est-a-dire qu'ils sont formés par condensation de trois molécules
d'acides gras sur une molécule de glycérol, par perte de trois molécules d'eau. La figure 03
montre la réaction générale de formation d'un triglycéride; on peut bien voir la formation du lien

ester entre la fonction alcool du glycérol et la fonction acide carboxylique de chaque acide gras.



Synthese bibliographique

Y 4

CH,—OH + HO—C—R, CH,—0—C—R,
o)
V4 o

CH—OH + HO—C—R, —= CH—O0—C—R, + 3H,0

4 i
CH,—0OH + HO—-C—R, CH,—0—-C—R,
glycérol 3 acides gras triglycéride

Figure n°03 : formation d’un triglycéride (Vignola, C.L, 2002).

Les triglycérides sont dits « purs» si les trois acides gras sont identiques et « mixtes » si
au moins un des acides gras est différent. La majorité des triglycérides présents dans le lait sont
mixtes; le nombre de combinaisons possibles des acides gras dans les molécules de triglycérides
est considérable, ce qui fait de la matiere grasse du lait une des graisses les plus complexes qu'on
connaisse.

Comme nous le verrons plus loin, l'action des lipases du lait peut provoquer une
hydrolyse partielle; le glycérol se retrouve alors partiellement esterifié; on I'appelle diglyceéride si
on est en presence de deux esters d'acides gras et monoglycéride s'il y a un seul ester d'acides
gras.

Puisque la partie glycérol est identique dans tous les triglycérides, ce sont les acides gras
qui leur conferent leurs différentes propriétés physicochimiques. Ces propriétés varient suivant la

composition en acides gras et la position de ces derniers sur la molécule. (Vignola, C.L, 2002).

1.1.2. Les acides gras
1.1.2.1. Definition

Les acides gras sont les constituants majeurs des lipides. (Fahy et al, 2005)

Selon (Guesnet et al, 2005), les acides gras sont des acides carboxyliques a longue
chaine carbonée avec un nombre pair d’atomes de carbone, une extrémité acide carboxylique (-
COOH) et une extrémité méthyle (-CH3)

La nomenclature des AG repose sur le nombre d’atomes de carbone et le nombre de
doubles liaisons. Par convention, la notation des AG est la suivante : (Cn: x ® —y) Ou :

n : représente le nombre d’atomes de carbone.
X : représente le nombre de doubles liaisons dans la molécule.

y : la position de la double liaison la plus proche de I’extrémité méthyle.

10
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1.1.2.2. Classification
Selon leur structure, les AG peuvent étre classés de différentes maniéres:
» En fonction de la longueur de la chaine carbonée qui varie de 4 a plus de 24 carbones.
e Entre 4 et 10 atomes de carbone on parle des AG a chaine moyenne ou courte
e A partir de 12 atomes de carbone, on parle d’AG a longue chaine.
» En fonction de leur degré d’instauration, c’est par rapport au nombre de doubles liaisons
(C=C).
On distingue alors les AG saturés, mono-insaturés et polyinsaturés.
> Les acides gras essentiels
Définition
Les acides gras essentiels (parfois appelés vitamine F) sont dits indispensables, car
I’organisme n’est pas capable de les synthétiser. Il est donc impératif de les apporter par le biais
de I’alimentation. (Robert et Shils, 1980)
Classification
Les AGE comportent deux familles : les oméga-6 (n = 4) et les oméga-3 (n = 1),
nommeées selon la position de la premiére double liaison a 1’extrémité méthyle terminal, leur
formule générale est :
H3C — (CH2)n — HC=CH— (CH2)p — COOH.

¢+ Famille des oméga-3
L'acide a-linolénique (ALA) (18 :3 n-3) est le précurseur, il va étre transformé grace a
des enzymes en acide eicosapentaénoique (EPA) (20 :5), lui-méme précurseur de deux groupes
de molécules:
» Leseicosanoides (20 :4), dérive de I’acide eicosapentaénoique (C20 :5 ®-3) comme
certaines prostaglandines.

» L'acide docosahexaenoique (DHA) (22 :6), qui est présent dans certains poissons gras.

+ Famille des oméga-6
L'acide linoléique (AL) (18 :2 n-6) est le précurseur, il est transforme sous I'action
d'enzymes en acide y-linolénique (AGL) (18 :3), que I'on peut trouver directement dans
I'alimentation. Ce dernier est lui-méme précurseur de l'acide dihomo-y-linolénique (DGLA)
(20 :3), constituant tres important des phospholipides de la membrane cellulaire et précurseur

a son tour :

11
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» De l'acide arachidonique (AA) (20 :4), le jaune d'ceuf et les gras animaux en sont des

sources directes. (C’est le précurseur des eicosanoides (20 :4) de série 2). (Martin, 2000)

1.1.3. Les phospholipides

Les phospholipides du lait, classés comme lipides complexes, se distinguent par la
présence de phosphore dans leurs structures. Ils contiennent du glycérol ou de la sphingosine
relié a un ou deux acides gras et a un groupement phosphate auquel est rattaché un groupement
azoté qui peut étre la choline, I'Ehanolamine ou la sérine (un acide aminé). Dans le lait, on
distingue trois types de phospholipides : les Iécithines, les céphalines et les sphingomyélines.

Les deux plus importants phospholipides sont les lécithines et les céphalines. Les deux se
composent de glycérol estérifié par deux acides gras et par l'acide phosphorique auquel se
rattache un groupement azoté. Pour les lécithines, le groupement azoté est la choline; chez les
céphalines, il s'agit de I'éthanolamine ou de la sérine. La nature et la position des acides gras

varient selon les différentes lécithines et céphalines. (Vignola, C.L, 2002).

Vi ¥
CH,-0-C-R, CH,~0-C-R,
| P | 0
y p
CH-0-C-R, CH-0-C-R,
| G ¥ I //0
CH,~0~P~0~CH,~CH,~N~-CH, CH,—0—P—0~CH,~CH,—NH,
a) lécithine b) céphaline

Figure n°04 : Structure a) d’une 1écithine ; b) d’une céphaline (Vignola, C.L, 2002).

1.2. Protéines
Les protéines, en constituant une partie importante du lait et des produits laitiers, sont des
éléments essentiels au bon fonctionnement des cellules vivantes (Jean Amiot et al., 2002).
Le lait des mammiferes renferme différentes protéines (de nature caséinique ou
lactosérique). Dans le lait de vache, les caseines (Alpha, beta, K, Y) représentent 80 %, suivies
des protéines lactosériques (a-lactalbumine, beta-lactoglobuline,  sérum-albumine,

immunoglobulines) (Alais, 1975)

12
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Figure n°05 : modele de micelle de caséine avec sous-unités (Amiot et al., 2002).

Le lait de vache contient 3.2 a 3.5%de protéines réparties en deux fractions distinctes :

e La caséine : un complexe protéique phosphoré a caractere acide qui précipite dans le lait
aun pH de 4,6. Elle représente 807.des protéines totales.

e Les protéines sériques solubles a pH 4.6. Elles représentent 207 des protéines totales.
(Jeantet et Coll, 2007).

1.3. Glucides

Le sucre principal du lait est le lactose, disaccharide constitué par I'association d'une
molécule de glucose et d'une molécule de galactose. On ne reléve que 70 mg/l de glucose et 20
mg/l de galactose ainsi que des traces d'autres glucides. Le lactose est un sucre fermentescible, il
est dégradé en acide lactique par des bactéries lactiques (lactobacilles et streptocoques)
provoquant un abaissement du pH du lait, ce qui entraine sa coagulation. Cette derniére est
indispensable pour la fabrication de fromages et de laits fermentés (Fredote, 2005).

Le lactose est le seul sucre qui puisse étre utilisé correctement par le jeune animal, car le
tube digestif du trés jeune animal posséde une lactase mais ne posséde pas de Saccharase, ni de
maltase, ni d’amylase (Mekroud, 2011).

13
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Tableau n°02 : composition minérale du lait (Alais, 1984) ; (Renner, 1983 et 1989).

Constituants Teneurs moyennes
Minéraux (g/litre)
Potassium 1.50
Sodium 0.50
Calcium 1.25
Magnésium 0.12
Phosphore 0.95
Chlore 1.00
Soufre 0.35
Oligo-eléments (ng/litre)
Aluminium 600-1000
Arsenic <50
Bore 150-300
Brome 150
Cadmium <1
Chrome 15-30
Cobalt 0.5
Cuivre 20-40
Etain 100-1000
Fer 200-500
Fluor 70-200
lode 10-300
Manganése 10-30
Mercure <1
Molybdene 70
Plomb 2-10
Sélénium 10-30
Silicium 1000-6000
Strontium 350
Zinc 3000-6000

14
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1.4.  Minéraux

Les minéraux sont des espéces ou des substances inorganiques qui ne sont ni d’origine
animale ni végétale (composés naturels en général) ne contenant pas de squelette (C, H, O ou N).
Ce sont des éléments inorganiques qui constituent la majeure partie des cendres seches obtenus
apres I’inflammation de matiéres organiques, et par conséquent les techniques de séchage sont
encore la principale méthode de détermination des minéraux totaux dans les denrées
alimentaires. (Nielsen, 2010)

La teneur en minéraux et oligo-éléments du lait (7,3 g/litre) n’est pas constante mais
influencée par un certain nombre de facteurs, tels que le stade de lactation, 1’état nutritionnel de
la mére et les facteurs environnementaux et génétiques. La littérature pour la concentration de
nombreux minéraux et oligo-éléments montre une grande variation, qui est due d’une part a ces
facteurs, mais aussi d’autre part a des erreurs d’analyse, contamination par la collecte et la
transformation du lait, équipement et procédures. (Renner, 1983).

Les minéraux sont présents dans le lait soit en solution dans la fraction soluble, soit sous
forme liée dans la fraction insoluble (ou colloidale). Certains minéraux se trouvent
exclusivement a I'état dissous sous forme d’ions (sodium, potassium et chlore) et sont
particulierement bio disponibles. Les autres (calcium, phosphore, magnésium et soufre) existent
dans les deux fractions. Dans la fraction soluble, ils existent en partie sous forme libre (calcium
et magnésium ionisés), en partie sous forme saline (phosphates et citrates) non dissociée
(calcium et magnesium), ou encore sous forme complexe (esters phosphoriques et
phospholipides). Dans la fraction colloidale, les minéraux (calcium, phosphore, soufre et

magnésium) sont associés ou liés a la caséine au sein des micelles.
1.5.  Vitamines

Selon Vignola (2002), les vitamines sont des substances biologiquement indispensables a
la vie puisqu'elles participent comme cofacteurs dans les réactions enzymatiques et dans les
échanges a I'échelle des membranes cellulaires. L'organisme humain n'est pas capable de les
synthétiser.

Le lait est une source notable en vitamines, on distingue d’une part les vitamines
hydrosolubles (vitamines de groupe B et vitamines C) en quantité constante, et d’autres part les

vitamines liposolubles (A, D, E et K) (Jeantet et al., 2008).
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Tableau n°03 : composition vitaminique moyenne du lait cru (Amiot et al., 2002)

Vitamines Teneur moyenne (/100 mL)

Vitamines liposolubles

Vitamine A (+caroténes) 40 ug
Vitamine D 2,4 ug
Vitamine E 100 pg
Vitamine K S5ug

Vitamines hydrosolubles

Vitamine C (acide ascorbique) 2 mg

Vitamine B1 (thiamine) 45 ng
Vitamine B2 (riboflavine) 175 pg
Vitamine B6 (pyridoxine) 50 ug
Vitamine B12 (cyan cobalamine) 0,45 ng
Niacine et niacinamide 90 pg
Acide pantothénique 350 g
Acide folique 5,5 ug
Vitamine H (biotine) 3,5 ug
Enzymes

Selon Pougheon (2001), les enzymes sont des substances organiques de nature
protidique, produites par des cellules ou des organismes vivants, agissant comme catalyseurs
dans les réactions biochimiques.

Le lait est un véritable tissu vivant contenant de nombreuses enzymes mais leur étude est
difficile car on ne pas toujours facilement séparer les enzymes naturelles du lait de celles qui
sont sécrétées par les micro-organismes présents dans le liquide .1l contient principalement trois
groupes d'enzymes : les hydrolases, Les déshydrogénases (ou oxydases) et les oxygénases
(Veisseyre, 1975).
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2. Propriétés physico-chimiques du lait
2.1. Masse volumique

La masse volumique d’un liquide est définie par le quotient de la masse d’une certaine
quantité¢ de ce liquide divisée par son volume. Elle est habituellement notée p et s’exprime en
Kg.m® dans le systtme métrique. Comme la masse volumique dépend étroitement de la
température, il est nécessaire de préciser a quelle température (T) elle est déterminée. La masse
volumique du lait entier & 20°C est en moyenne de : 1030Kg.m™. (Pointurier, 2003).

2.2. Ladensité

La densité d'un liquide est une grandeur sans dimension qui désigne le rapport entre la
masse d'un volume donné du liquide considéré et la masse du méme volume d'eau (Vierling,
2008).

La densité du lait est liée & sa richesse en matiere seche, un lait pauvre en matiere seche
aura une densité faible (Goursoud, 1985).

Elle dépend aussi de leur degré d'hydratation, notamment en ce qui concerne les
protéines. Plus un lait contient un pourcentage elevé en matiére grasse, plus sa densité sera basse.
A 15°C, la densité du lait est en moyenne de 1.032 (1.028-1.035) (Amiot et al., 2002) ;
(Vignola, 2002).

2.3. Stabilité a la chaleur

Suivant les propos de (Wattiaux, 1997), lorsqu'il est exposé a de courtes périodes de
chaleur intensive, le lait frais, peut maintenir sa structure normale. Cependant, I'exposition
prolongée a la chaleur dégrade la structure des micelles de caséines et modifie la structure du
lactose qui tend a réagir avec les protéines. La stabilité a la chaleur peut donc indiquer la qualité
d'un lait. Un lait acide se déstabilise plus rapidement a la chaleur qu'un lait normal.

2.3.1. Point de congélation ou point cryoscopique

Le point de congelation du lait est 1égerement inférieur a celui de I'eau pure puisque la

présence de solides solubilisés abaisse le point de congélation (Neville et Jensen, 1995).
D'aprés (Mahaut et al., 2000), le lait se congéle a -0.55°C. C'est la caractéristique la plus

constante du lait et sa mesure est utilisée pour déceler le mouillage. Si le point de congélation est

supérieur a -0.53°C on suspectera une addition d'eau.
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2.3.2. Point de I"ébullition
Le point d'ébullition est défini par Vignola (2002), comme la température atteinte lorsque
la pression de la substance ou la solution est égale a la pression appliquée. Il est légérement
supérieur au point d'ébullition d'eau, soit 100,5°C.
Ainsi comme pour le point de congélation, le point d'ébullition subit I'influence de la
présence des solides solubilisés (Amiot et al., 2002).
2.4. Acidite
Selon Jean et Dijon (1993), l’acidité du lait résulte de I’acidité naturelle, due a la
caséine, aux groupes phosphate, au dioxyde de carbone et aux acides organiques ; et de ’acidité
développée, due a I’acide lactique formé dans la fermentation lactique. L’acidité titrable du lait
est déterminée par dosage par une solution d’hydroxyde de sodium en présence de
phénolphtaléine. Bien que ’acide lactique ne soit pas le seul acide présent, 1’acidité titrable peut
étre exprimée en grammes d’acide lactique par litre de lait ou en degré Doronic (°D). 1°D =0.1g
d’acide lactique par litre de lait.
2.5 LepH
Le pH d'un lait normal se caractérise par des valeurs comprises entre 6,6 et 6,8. Cette
Iégére acidité est due aux anions phosphoriques et citriques ainsi que de la caséine (Sina,
1992).
Selon (Alais et Linden, 1997), le pH du lait de vache fraichement trait se situe un peu en
dessous de la neutralité, un faible changement du pH du cété acide a des effets importants sur

I'équilibre des minéraux et sur la stabilité de la suspension colloidale de caséine.

Il. Procédés de conservation des laits
1. Par le froid

1.1. Réfrigération
La réfrigération est une technique, qui permet d’allonger la durée de conservation du lait.
Le lait pasteurisé se conserve au réfrigérateur a 4-6 °C. Cette température freine les
développements des germes meésophiles, par contre le traitement est sans effet sur les
psychrophiles, qui se développent a la température de réfrigération (Gosta, 1995).
Selon Cheftel et al (1992), les basses températures mises en jeu lors de la réfrigération

permettent un ralentissement du métabolisme cellulaire et préservent la texture du lait.
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Il est bien démontré, que la durée de conservation du lait pasteurisé dépend avant tout des
contaminations que le lait subit aprés le chauffage, dans les circuits de refroidissement, de
stockage, de conditionnement et dans les emballages eux-mémes (Mourgues et al, 1970).

1.2. Congélation

D’aprés Gosta (1995), c’est un procédé physique, qui a pour objet la conservation
prolongée par le froid. Il est tres important que le lait destiné a étre conserver par le froid soit de
bonne qualité hygiénique.

Le but d'emploi de froid est souvent d'inhiber, retarder ou arréter d'une part les réactions
enzymatiques dans le produit alimentaire et d'autre part la croissance des micro-organismes. En
résume, le froid constitue un moyen important de conservation du lait.

1.3.  Surgélation

D’aprés (Monnier, Colette et al, 2010), la surgélation est un procédé qui transforme
brutalement 1’eau des denrées alimentaires en glace. Elle cristallise 1’eau a 1’aide des
températures trés basses (au-dessous de -30 °C) et stabilise ensuite les aliments a -18 °C.

La surgelation a I’avantage de ne former que de trés petits cristaux de glace, évitant ainsi
de déchirer I’enveloppe des cellules du produit. Elle permet aussi la préservation de 1’aspect, les
couleurs, les saveurs et les éléments nutritionnels des différentes denrées alimentaires (Grogna,
2016).

2. Par la chaleur

2.1. Pasteurisation

La pasteurisation est un traitement thermique appliqué a un produit en vue d’éviter les
risques pour la santé publique que pourrait faire naitre les microorganismes pathogénes liés au
lait. En tant que traitement thermique, la pasteurisation ne doit entrainer que des modifications
chimiques, physiques et organoleptiques minimes.

Elle consiste a chauffer le lait jusqu'a une température définie et a la maintenir pendant
un temps donné suivie d’un refroidissement brusque, de maniere a éliminer plus de 90 % de la
flore microbienne contenue dans le lait et éviter la prolifération de ceux qui en restent (Broutin
etal ., 2005).
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Tableau n°04 : Différents barémes de la pasteurisation (Meunier-Goddik et Sandra, 2002).

Température (°C) Temps
63 30 minutes
72 15s
89 10s
90 05s
94 0.1s
96 0.05s
100 0.01s

Certains microorganismes peuvent résister au traitement de la pasteurisation, on dira de

ces microorganismes qu’ils sont thermostables (Vignola, 2002).

Selon la FAO (2008) :

> Le lait est chauffé a une température inférieure a 100°C dans un échangeur thermique

congue pour la pasteurisation haute température / courte durée ;

» Puis retenu dans un chambreur tubulaire pour la durée requise ;

» Puis refroidi rapidement.
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1-tank de réception, 2,4 et 6 pompes centrifuges, 3- bac de lancement,

5- Echangeur de chaleur a plaques, 7- chambreur, 8- tank lait pasteurisé.

Figure n°06 : ligne de pasteurisation du lait (Vignonla, 2002).

Les avantages et les inconvénients de la pasteurisation sont résumés dans le tableau 5.

Tableau n°05 : Avantages et inconvénients de la pasteurisation (Ivan, 2003).

Avantages Inconvénients

- Traitement thermique doux (70-80C°) | -Une série d’enzymes restent encore active ;

pendant 30min ; -L’aliment qui a subit la pasteurisation ne se

. L. \ conserve que d’une fagon limitée et doit se
- Destruction des bactéries pathogenes q ¢

. conserver au frais au maximum une semaine
et la plus grande partie de tous les

avant ouverture et 3 jours apres 1’ouverture a
autres germes.

moins de 7C°;
-La perte proteique ;

-Une perte de la valeur nutritionnelle.
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Stérilisation

Selon (Tebibel et al., 2008), la stérilisation est un procédé par lequel on obtient la
destruction ou I’éradication totale des germes microbiens saprophytes et pathogénes, qu’ils
soient sous leur forme végétative ou sporulée.

La stérilisation du lait, au préalable est obtenue par deux méthodes différentes : simple et
UH.T

2.1.1. La stérilisation simple

Les bouteilles du lait hermétiquement fermées passent dans une stérilisation en continue

ou elles sont chauffées pendant 15 min a 115°C. Le lait traité porte la mention « lait stériliséx.

2.1.2. La stérilisation U.H.T (ultra haute température)

Utilise une température de 140°C pendant 2 a 3 s suivie immédiatement par un
refroidissement apres détente sous vide. Cette stérilisation est obtenue par divers procédes
incluant le feu, la chaleur humide et la chaleur séche (Fernane, 2017).

Le traitement thermique peut étre soit direct (injection de vapeur d’eau), soit indirect. Il
est réalisé a une température de 135-150 °C pendant 2,5 secondes environ (Leseur et Melik,
1999).

2.2. Lyophilisation

La lyophilisation est un processus de séchage a basse température permettant de retirer
I’eau contenue dans un produit. Cela consiste en trois étapes : la congélation de ce dernier puis sa
sublimation et enfin la désorption. Le procédé est réalisé en maintenant le produit a une basse
température sous vide. Le produit obtenu est appelé lyophilisat. Le terme “lyophile” signifie en
grec “affinité avec un solvant”, en effet le lyophilisat ayant une structure poreuse, il présente une
grande affinité pour les solvants aqueux. Cette structure lui permet le plus souvent de se
dissoudre facilement par un solvant (Watson JJ et al., 2016).

Pour redonner au produit ses caractéristiques initiales, une autre étape de réhydratation
est nécessaire. L’ objectif primordial de la lyophilisation est :

» Par la congélation : I’inhibition des réactions chimiques et biochimiques avec pour
conséquence le passage dans un état inerte.

» Par lasublimation : La déshydratation du produit, le rendant ainsi considérablement
plus stable que lorsqu’il était hydraté, ce qui facilite sa conservation (Adams G et al.,

2007) .
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1.  Qualité du lait

1. Qualité organoleptique du lait

Vierling (2003), rapporte que 1’aspect, I’odeur, la saveur, la texture ne peuvent étre
précisés qu’en comparaison avec un lait frais.

1.1. Couleur

Le lait est de couleur blanc mat, qui est due en grande partie a la matiére grasse et aux
pigments de caroténe (la vache transforme le B-caroténe en vitamine A qui passe directement
dans le lait). (Fredot, 2005).

Reumont (2009), explique que dans le lait, deux composants, les lipides sous forme de
globules de matiére grasse et les protéines sous forme de micelles de caséines diffractent la
lumiere. Ces agrégats dispersent les rayons lumineux sans les absorber et le rayonnement qu'ils
renvoient, est identique en composition au rayonnement solaire, a savoir une lumiere blanche.

1.2. Odeur

L’odeur est une caractéristique du lait du fait de la matiére grasse qu’il contient fixe des
odeurs animales. Elles sont liées a I’ambiance de la traite, a I’alimentation (les fourrages a base
d’ensilage favorisent la flore butyrique, le lait prend alors une forte odeur) ou a la conservation
(acidification du lait a 1’aide de I’acide lactique lui donne une odeur aigrelette). Vierling
(2003).

1.3. Saveur

Le lait a une saveur légérement sucré due a la présence d’un taux de lactose (Vierling,
1998).

La saveur du lait normal frais est agréable. Les laits chauffés (pasteurisés, bouillis ou
stérilis€és) ont un golt légérement différent de celui du lait cru. L’alimentation des vaches
laitiéres a 1’aide de certaines plantes de fourrages ensilés, peut transmettre au lait des saveurs
anormales en particulier un golt amer. La saveur amére peut aussi apparaitre dans le lait suite a
une pullulation de certains germes d’origine extra-mammaire (Thieulin et Vuillaume, 1967).

1.4. Viscosité
, @a montré que la viscosité du lait est une propriété complexe qui est particulierement affectée par
les particules colloides émulsifiées et dissoutes.

La teneur en graisse et en caséine possede l'influence la plus importante sur la viscosité
du lait. Elle dépend également des parametres technologiques.

La viscosité est une caractéristique importante de la qualité du lait, étant donné qu'une

relation intime existe entre les propriétés rhéologiques et la perception de la qualité par le
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consommateur. Ainsi, un consommateur d'Europe centrale évalue de maniére trés positive le lait
concentré a forte consistance (filandreux). Il associe la teneur élevée des composants du lait a la
viscosité élevée. Rheotest (2010)

2. Qualité nutritionnelle

Selon Vignola (2002), Le lait; du fait de sa qualité nutritionnelle, organoleptique et
spécifique ; est recommandé a tous les ages correspondants aux besoins différents de ’'Homme.
Il est une source excellente en protéines ; mais apporte aussi de teneurs élevées en calcium.

I1 joue, un role trés important dans I’alimentation Humaine, tant au point de vue calorique
que nutritionnel. Un litre de lait correspond a une valeur d’environ 750 Kcal facilement
utilisables. Comparativement aux autres aliments, il constitue un élément de haute valeur
nutritionnelle. L’intérét alimentaire du lait est que c’est une source de protides d’excellente
valeur biologique, de calcium, de matiere grasse et de vitamines (Leroy, 1965).

Pour les nouveau-nés, les protéines du lait constituent une source protéique adaptée aux
besoins de croissance durant la période néonatal (Derby, 2001).

3. Qualité microbiologique

Le lait est un aliment dont la durée de vie est trés limitée. En effet, son pH voisin de la
neutralité, le rend trés facilement altérable par les microorganismes et les enzymes, sa richesse et
sa fragilité font du lait un milieu idéal aux nombreux microorganismes comme les moisissures,
les levures et les bactéries qui se reproduisent rapidement (Gosta, 1995).

3.1. Flore originelle

Le lait, lorsqu’il est prélevé dans de bonnes conditions a partir d’un animal sain, contient
peu de microorganismes (moins de 103 germes/ml). (CUQ, 2007). La flore originelle des
produits laitiers est I’ensemble des microorganismes retrouvés dans le lait a la sortie du pis, les
germes dominants sont essentiellement des mésophiles (Vignola, 2002). 11 s’agit de
microcoques, mais aussi streptocoques lactiques et lactobacilles. Ces microorganismes, plus ou
moins abondants, sont en relation étroite avec 1’alimentation (Guiraud, 2003), et n’ont aucun
effet significatif sur la qualité du lait et sur sa production (Varnamet Sutherland, 2001).

3.2.  Flore de contamination

Cette flore est ’ensemble des microorganismes contaminant le lait, de la récolte jusqu’a
la consommation. Elle peut se composer d’une flore d’altération, qui causera des défauts
sensoriels ou qui réduira la durée de conservation des produits, et d’une flore pathogene

dangereuse du point de vue sanitaire (Vignola, 2002).
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3.2.1. Flore d’altération
La flore d’altération causera des défauts sensoriels de gout, d’ardéme, d’apparence ou de
texture et réduira la durée de vie du produit laitier. Parfois, certains microorganismes nuisibles
peuvent aussi étre pathogeénes. Les principaux genres identifiés comme flore d’altération sont les
coliformes et certaines levures et moisissures (Essalhi, 2002).
3.2.2. Flore pathogéene
D’apres (Brisabois et al.., 1997), la contamination du lait et des produits laitiers par les
germes pathogénes peut étre d'origine endogéne, suite a une excrétion mammaire de l'animal
malade ; elle peut aussi étre d'origine exogene, il sagit alors d'un contact direct avec des
troupeaux infectés ou d'un apport de lI'environnement (eaux), ou bien liées a ’Homme. Parmi ces
germes, on cite souvent des bactéries infectieuses qui doivent étre vivantes dans I’aliment lors de
sa consommation pour agir : Salmonelle, Listeria, Bactéries toxinogenes, Staphylocoques,
Clostridiums sulfito-réducteurs. Une fois ingérees, elles déreglent le systéeme digestif et

apparaissent alors divers symptdmes connus, tels que la diarrhée, les vomissements, les maux de

téte...etc.
Tableau n°06 : Quelques propriétés des microorganismes du lait cru
Les microorganismes Les caractéristiques Les effets Les références
Clostridium Gram positif anaérobies strictes. Contamination du lait au (Bourgeois et
. moment de la traite. Leveau, 1991).

Strictes

mobile
Escherichia coli Mobile Pathogéne Capable de fermenter le (Carip, 2008).

o . glucose et le Lactose

Anaerobies facultatives

mobile
Salmonella Gram négatif Capable de fermenter le (Carip, 2008).

i glucose incapable de

Mobile fermenter le lactose

aéro- anaérobies

facultatifs
Slaphylococcus Gram positif Capable de fermenter le (Loryetal.,

. glucose 2004)
Immobile
) Carip, 2008

Non capsulés ( P )

Non sporulés

Anaérobies facultatives
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IV. Influence de la température sur le lait

1. La matiére grasse

Suivant les propos de Surel (1999), les traitements thermiques (pasteurisation, traitement
U.H.T) ont une action sur la lactoglobuline qui s'associe également au globule gras par la
formation de ponts disulfures, ce qui augmente la teneur en protéines de la membrane du globule
gras sans que la taille de ce dernier en soit augmentée.

La pasteurisation n’altére pas les graisses polyinsaturées et donc les acides gras essentiels
: P’acide linoléique est stable a haute température et ne se décompose qu’aprés un chauffage
d’une heure a 180°C. Par contre, les laits stérilisés et UHT subiraient au cours du traitement
thermique une réduction légere de leur teneur en acides gras essentiels (Renner, 1989).

1.1. Lipolyse

Les acides gras libres, net particulierement ceux qui ont entre 4 et 12 atomes de carbone,
entrainent l'apparition de mauvais godts (de rance, de savon, ...) lorsque leur teneur atteint
environ 2 mEg/100 g de MG (Kuzdzal-Savoie, 1982)

2. Les protéines

2.1. Protéines sériques

Selon Credit et Dalgleish (1996), les différentes protéines sériques n'ont pas la méme
résistance aux traitements thermiques. L'ordre de sensibilité a la chaleur est : immunoglobulines,
sérumalbumines, B- lactoglobuline et en dernier a lactalbumine.

Le chauffage des protéines sériques entraine l'ouverture des structures secondaires et
tertiaires qui permet l'agrégation de ces protéines entre elles ou avec les micelles de caséine, et
méne une perte de la structure native de la protéine. La dénaturation des protéines sériques
résulte en le déplissement de leurs polypeptides, exposant ainsi des résidus habituellement

cachés a l'intérieur de la structure globulaire. (Singh et Waungana, 2001) ; (Calvo, 1995).

2.2. Caséines

Le lait maintenu a basse température subit des modifications physico-chimiques
importantes. La dissolution du phosphate de calcium qui participe a la structure micellaire
associée a une dissolution des B-caséines, entrainent une déstabilisation des micelles de caséines
(Ichilczyk-Leone et al., 1991).

La caséine coagule seulement aprés chauffage d’une heure a 125°C (Andrian et Lepen
,1987).
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2.3. La protéolyse et les probléemes de conservation

La protéolyse peut étre due a une protéase naturelle du lait (protéase alcaline ou
plasmine) qui libere des caillots de purine, ou a des protéases microbiennes synthétisées par des
bactéries psychrotrophes (Pseudomonas) notamment au cours du stockage (Mahieu, 1985).

Les protéases microbiennes sont trés thermostables et peuvent résister a des traitements
de 150°C pendant quelques secondes (on peut donc en retrouver dans les laits UHT). Elle peut
produire un goQt putride, lorsque la protéolyse s'accompagne d'une dégradation des acides
amineés (Veisseyre, 1979).

2.4. Le phénomeéne de gélification

Ultra Haute Température (UHT) est le traitement qui permet une stérilisation du lait.
L'intensité de ce traitement entraine des modifications physico-chimiques des constituants du
lait, et du fait de la thermostabilité des protéases microbiennes et de la plasmine, une
déstabilisation et une gélification, accompagnées d'un deéveloppement de godts amers, sont
parfois observées pendant la conservation des laits UHT. La déstabilisation des laits U.H.T au
cours de la conservation pourrait dépendre a la fois de la formation, lors du chauffage, de
complexes entre la R-lactoglobuline et les caséines (Corradini et Panini-Peci cités par
Humbert, 1986).

Miranda et Gripon (1986), rapportent que la gélification du lait est plus rapide quand la
population microbienne augmente.

L'activité protéolytique des laits UHT et le niveau initial en bactéries psychrotrophes
protéolytiques sont corrélés (r = 0,79) (Mottar, 1984).

Selon (Gebre Egziabehr et al., 1980) et (Adams et al., 1976), la protéolyse serait
effective a partir de 104 psychrotrophes/ml de lait.

3. Le lactose

Veisseyre (1975), a pu montrer que le principal glucide du lait est le lactose, un
disaccharide composé de a-D-glucose et de B- D-galactose. C’est un sucre réducteur pouvant
réagir avec les matiéres azotées, entrainant l'apparition de composés bruns réducteurs. Cette

réaction, catalysée par le fer et le cuivre ainsi que les phosphates, est la réaction de Maillard.

3.1. Réaction de Maillard

Walstra et Jenness (1984), ont defini la réaction de Maillard comme une réaction
chimique des groupements aminés et des sucres réducteurs qui mene a la formation de composés
bruns. Ce brunissement non enzymatique est influencé par la température, le pH, l'activité de
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I'eau et la présence de certains sels et vitamines. Cette réaction, elle est soit désirable dans
certains produits, soit le plus souvent indésirable en transformation laitiere. Les groupements
aminés en cause sont principalement des résidus lysine dans les protéines laitieres puisque le

contenu en acide aminé est trés faible.

4. Modification des équilibres salins et micelles
L'effet de la température sur la solubilité du phosphate de calcium est contraire aux
principes généraux de solubilité puisque sa solubilité diminue a mesure que la température
augmente. Au chauffage, le déeplacement de I'équilibre a lieu vers la forme colloidale, ce qui

augmente la minéralisation de la micelle (Amiot et al., 2002).

Les rapports entre les formes solubles et les formes colloidales du calcium et des
phosphates sont assez profondément modifiés par la chaleur (Ustunol et Brown, 1985), et par le

refroidissement. (Ichilczyk-Leone J et al., 1991).

5. Coagulation
Singh (2004), mentionne que la coagulation du lait suite a un chauffage prononcé a des
températures entre 120 et 140°C est une conséquence de la perte de stabilité de la micelle,
résultant de nombreux changements physiques et chimiques de ses composants. Les traitements
de chaleur modifient a la fois les micelles de caséines et I'environnement de la phase sérique

autour d'elles.

6. Aspects bactériologiques
L’effet de la température se traduit par une destruction des microorganismes. Les
conditions de chauffage, ainsi que les combinaisons température/temps, sont choisies de maniere
a limiter ou annuler le nombre de germes, sans modifier les caractéristiques physicochimiques du
lait. La conservation du lait au froid, ralentit le développement microbien (flore de
contamination) et inhibe la flore pathogéne, mais favorise le développement de la flore

psychrotrophe (Veisseyre, 1979).
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I. bjectif de I’étude

Notre étude a été réalisée au niveau des laboratoires de recherche du Centre de recherche
Scientifique et technique en Analyses Physico-chimique (CRAPC), durant la période Mars- Juin
de I’année 2022.

L’objectif de notre travail est 1’évaluation des effets des traitements thermiques sur la
qualité physico-chimique, la teneur en triglycéride, le profil en acides gras et la teneur en sels
minéraux du lait de vache pasteurisé et stérilise 8 UHT, commercialisé en Algérie (les wilayas de
Tipaza et Blida). Ce travail s’inscrit dans le cadre des travaux de recherche de 1’équipe Lait et
Dérivés de la Division Produits Naturels et Sciences des Aliments (PNSA) du CRAPC.

Les différentes analyses ont été effectuées sur des échantillons de lait a 1’état frais et
apres :

» Une conservation par :
- Réfrigération a une température égale a (6°C) pendant 3 jours dans un réfrigérateur ;

- Congélation a une température égale a (-10°C) pendant 8 jours.

» Un traitement thermique par :
- Chauffage courant a une température égale a (70°) du lait stérilisé UHT ;
- Ebullition & une température égale a (100°C) du lait pasteurisé.
- Chauffage au micro-onde des deux types de lait;
1. Echantillonnage
Cette étude est portée sur un nombre de quatre (04) échantillons de laits
commercialisés dans les wilayas de Blida et Tipaza en Algérie.
Les différents types de lait analysés sont :
> 2 échantillons de lait stérilisé (UHT) partiellement écrémé conditionné dans une boite
d'un litre (CUHT, SUHT).
» 2 échantillons de lait pasteurisé partiellement écrémé conditionné dans un sachet d'un
litre (BP, LP).
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suivante :

La méthodologie de travail suivie dans cette étude est représentée dans la figure

1. Echantillonnage

V

Lait stérilisé
partiellement
écrémé UHT

-

ondes ;

-Chauffage a (70°C) ;

-Chauffage aux micro-

-Réfrigération pendant

~

2. Les traitements thermiques

Lait reconstitué
partiellement
écrémé pasteurisé

~

-Chauffage aux micro-
ondes ;

-Ebullition :

-Réfrigération pendant
3jour ;

3jours. - Congélation pendant
8jours.
3. Analyses 4. Quantification des 5. Etude du profil en 6. Etude du profil en

physico-chimique

triglycérides du lait par

RMN

acides gras par GC/MS

sels minéraux par S.A.A

(Densité :
ePH;

~

e Température ;

e Acidité titrable
en°D ;

e Extrait sec

totale ;

o

\
e Extraction de la
matiere grasse
par la méthode
Rose Gottlieb
e Quantification

des triglycerides
par RMN

-

/

%

/o Extraction de la \

matiere grasse par
la méthode Rose
Gottlieb

e Préparation des
esters
méthyliques

e Analyse des
esters méthylique

par GC/MS
/

.
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111.Matériel

Le matériel utilisé pour les parametres physico-chimiques, 1’extraction des acides gras

et des sels minéraux est présentés dans (annexe I, 11, 11 et IV).

IvV. Méthodes des analyses physico-chimiques de lait
1. Densité
Principe
La densité du lait est le rapport entre la masse du méme volume d'eau et la masse d'un

volume donné de lait a 20°C (Pointurier, 2003).
La détermination de la densité est trés importante car elle permet de détecter les
fraudes comme le mouillage du lait, Elle est déterminée avec un lactodensimeétre, a une

température de 20°C, et exprimée en gramme par ml de lait.

Mode opératoire

e Une éprouvette de 250 ml stérile est remplie de lait a analyser en évitant la formation de
mousse ou bulle d’air.

e Le lactodensimétre est rincé avec du lait puis il est introduit dans 1’éprouvette en le tenant
par ’extrémité de la tige graduée.

e Attendre trente secondes a une minute avant d’effectuer la lecture de la densité a 20C° (voir

la figure 07)

Figure n°07 : Mesure de la densité du lait entier UHT par lactodensimetre (Originale).

Lecture de résultat
Apreés la stabilisation du Lactodensimétre, on lit a la surface d’un c6té la densité et de

I’autre la température, Si le lactodensimétre est utilisé a une température autre que 20°C, une

correction de la Lecture doit étre faite de fagon suivante :

32



Matériel et Méthodes

- Si la tempeérature du lait est supérieure a 20°C, augmenter la densité lue de 0.0002 par degre au-
dessus de20°C.

- Si la température du lait est inférieure a 20°C, diminuer la densité lue de 0.0002 par degré au-
dessous de 20°C.

2. Le pH

Le pH est une grandeur sans unit¢ qui exprime le caractére acide ou basique d’un
produit, a I’aide d’un pH-metre. Suivant la valeur de ce pH, le produit est acide, neutre ou

basique.

Mode opératoire
e Etalonner le pH a l'aide des deux solutions tampons (pH4 et pH7).

e Introduire I'électrode dans le bécher contenant le lait a analyser, aprés la stabilité de
I’affichage sur 1’écran du pH-meétre, on fait la lecture de la valeur du pH (voir la figure 08)
e A chaque détermination, retirer I'électrode

et rincer avec l'eau distillée et sécher.

Figure n°08 : Mesure du pH avec un pH-metre (Originale).

3. Température
La détermination de la température se fait par I’introduction du thermometre dans le

produit a analyser (le lait).

Lecture de résultat
La lecture se fait d’une fagon horizontale, et aprés la stabilisation du thermo-
lactodensimétre.
4. Aciditeé titrable en °D

L’acidité est déterminée par un titrage acido-basique, I’acide lactique est neutralisé par

une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) en présence d’un indicateur coloré phénolphtaléine
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(voir annexe I11), qui indique la limite de la neutralisation par changement de couleur (rose pale).
(Bachtarzi et al., 2015)

Mode opératoire
La méthode utilisée pour la détermination de 1’acidité est la suivante :
e Transvaser 10 ml de lait dans un Bécher.

e Ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine.

e Titrer avec la soude (N/9) avec I’agitation jusqu'a un virage du milieu a la rose pale.(voir la
figure 09)

Figure n°09 : Mesure de 1’acidité titrable en °D du lait (Originale).

Les résultats sont exprimés en degré Dornic (°D), en appliquant la formule suivant :

[ AT =V.10 (D°) ]
D’ou:

AT : acidité titrable

V : Le volume correspond a la chute de la burette en ml.

5. L’extrait sec total (EST)

L’extrait sec total (la matiére seche du lait) est le produit résultant de la dessiccation

du lait par évaporation d’une certaine quantité d’eau du lait et la pesée du résidu (JORA, 2013).

Elle est exprimée par % massique ou g/l.

Mode opératoire
e Placer la capsule en aluminium dans un dessiccateur, puis tarer ;

e 3 l’aide d’une pipette (10ml) Verser Sml du lait a analyser dans toute la capsule d’une facon

homogene ;

34



Matériel et Méthodes

e Fermer le couvercle de la capsule de ’appareil ;

e Attendre jusqu'a stabilité de I’affichage qui se manifeste par une sonnerie.( voir la figure 10)

Figure n°10 : Dosage de I’extrait sec total a 1’aide d’un dessiccateur (Originale).

V. Etude de I’effet des traitements thermiques sur les lipides

V.1. Extraction de la matiére grasse du lait (méthode Rose-Gottlieb)

L’extraction de la matiére grasse des différents échantillons du lait est réalisée selon la

méthode « ROSE-GOTTLIEB».

Principe
Les lipides étant dans le lait, associés notamment aux protéines, il faut destabiliser

cette association, et pour cela il faut utiliser de I'éthanol (qui dénature les protéines) et de
I'ammoniaque (qui permet de les solubiliser de nouveau), afin qu'elles ne génent pas l'extraction
des lipides par I'éther. Les lipides sont ensuite extraits par I'éther. Aprés extraction, le solvant
organique contient les lipides, de I'éthanol mais encore une faible quantité d'eau. Afin d'éliminer
au maximum la présence d'eau dans le milieu ensuite il faut ajouter de I'éther de pétrole qui
permet le relargage de I'eau. Les couches éthero-alcooliques réunies sont évaporées a sec, et le

résidu de matiére grasse est pesé (Gottleib, 1960).

Mode opératoire
e Dans un tube a essais, mélanger 10 ml du lait avec 2ml d’ammonia et 10 ml d’éthanol, puis

agiter pendant 10 min sur un agitateur ;

e Mettre les tubes dans un bain marie (ultrason) pendant 10min ; (Figure A.11)

e Verser le mélange dans une ampoule a décanter, ajouter 1 ml d’ammonia et 10 ml d’éthanol a
I’aide d’une pipette graduée (avec 1’agitation) ;

e Ajouter 20 ml de diéthyl éther et agiter plusieurs fois en dégazant de temps en temps ;
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e Verser 20 ml d’éther de pétrole & ce mélange et agiter ;

o Laisser reposer 30 min ; (Figure B.11)

e Récupérer la phase aqueuse dans un ballon stérile, éliminer les solvants a 50°C par un
évaporateur rotatif ; (Figure C.11)

e Laisser sécher, ensuite mettre le ballon dans I’étuve (a 100°C) pendant 30 min, puis 45 min

dans un dessiccateur et enfin le peser. (Figure D.11)

Figure n°11 : Les différentes étapes de I’extraction de la mati¢re grasse du lait par la méthode
Rose-Gottlieb (Originale).

V.2. Quantification des triglycérides du lait par RMN *H proton
- Dans un tube RMN de 5 mm, 10 mg de matiére grasse extraite sont dissous dans 650 pL de
chloroforme deutéré
- Une solution de 5% (v/v) de bi-pyridine est ajoutée a ce mélange

-Le mélange est agité a 2800 tr/min sur un vortex pendant une minute puis analysé par RMN 1H
proton

- Tous les spectres RMN ont été déterminé sur un spectrométre RMN Bruker AVANCE |11 600

MHz équipé dune sonde inverse TXlI 5 mm avec bobines & gradient Z, d'un Passeur
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d'échantillons SampleXpress Lite, une unité de controle de température BCU-1, et le logiciel
d'automatisation IconNMR 5.0.6 Build 32 de Bruker Biospin.

V.3. Analyse du profil en acide gras par Chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC/MS)

La méthode utilisée est la chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse. Les acides gras libres sont difficiles a analyser par (GC/MS), du fait de
leur faible volatilité et de leur tendance a s’adsorber. Ainsi ils sont analysés sous la forme

d’esters méthyliques.
1. Préparation des esters méthyliques

Principe
Préparation d’ester méthylique des acides gras ayant 4 atomes de carbone a partir des
acides gras neutre. Le but de I’estérification est la dissolution des acides gras (AG), et la

préparation a la GC/MS.

Mode opératoire
e Peser 1g de I’échantillon dans un tube a essais, puis ajouter 10 ml de I’heptane.

e Verser dans le tube & vis 0.5 ml de la solution méthanolique d’hydroxyde de potassium (voir
annexe I11), puis boucher et agiter pendant 20sec.
e Agiter, laisser décanter puis recueillir la couche supérieure qui contient les esters

méthyliques.(voir figure 12)

Figure n°12 : L’estérification de la matiére grasse du lait (Originale).
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Conditions chromatographiques en GC/MS

Le chromatographe utilisé est un GC &quot;HewelttPakard.Co ; model 6890&quot; SM
(HewelttPackard.Co ; model 5973), équipé d’une colonne capillaire de type Restek Co ;
Stabilwax-DA, d’une longueur de 60 m, d’un diamétre de 0,32 mm, et d’une épaisseur de 0,25
um. Le gaz vecteur est de I’hélium avec un débit de ImL/min. La détection est assurée par un
Détecteur a ionisation de flamme (FID). Le logiciel utilis¢é pour I’intégration des pics est
Chemstation. (Annexe V)

La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
GC/MS

Introduction

L’analyse chimique de référence pour déterminer la composition en acides gras (AG)
repose sur L’emploi de la chromatographie en phase gazeuse (GC) qui a été découverte par
Archer John Porter MARTIN et Richard Laurence Millington SYNG, Cette technique d'analyse
nous permet d’individualiser et de doser les acides gras apres estérification compléte de 1'extrait
lipidique qui permet la transformation des composés en produits plus volatils. (Synge R.L.M,
1941)

La chromatographie en phase gazeuse est une technique analytique séparative utilisée

pour la caractérisation et I'identification des composés organiques volatils et semi-volatils.

Principe de fonctionnement

L'échantillon (un liquide volatile) est d'abord introduit en téte de colonne par
I’injecteur. L'injecteur est traversé par le gaz porteur et porté a une température appropriée a la
volatilité de I'échantillon. Une fois rendus volatiles, les différents composeés de I'échantillon vont
étre emportés par le gaz vecteur a travers la colonne et se séparer les uns des autres en fonction
de leur affinité avec la phase stationnaire qui va provoquer un phénomene de rétention
chromatographique avec les différents composés.

Plus le composé a d'affinité avec la phase stationnaire, plus il mettra de temps a sortir
de la colonne. La grandeur expérimentale brute est appelée temps de rétention. C'est le temps qui
s'écoule entre l'injection de I'échantillon et l'apparition du signal maximum du soluté au
détecteur. Pour favoriser le transport de tous les composés a travers la colonne, il faut déterminer
la bonne température du four. En général, la température doit étre supérieure a la température
d'ébullition des composés. (Francis Aurousseau, 2009)

A la sortie de la colonne, les composés rencontrent un élément essentiel qui est appelé
détecteur. 1l évalue en continu la quantité de chacun des constituants séparés au sein du gaz
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vecteur grace a la mesure de différentes propriétés physiques du mélange gazeux. Le détecteur
envoie un signal électronique vers un enregistreur qui dessinera les courbes de chaque pic en

fonction de leur intensité.

ey fese e T
s ~ St et PJ
| : i e
1142t oD g quatre dievtroder 2 oz e S
parthsement, &

o pariins
0t dbsiemenn uow weton

 didonten
SRt utaut 1 e, Cot
A barrenont auaiter
Hoctkivermeet 2020 ebint sl
Unchamp kectie dcnciatn
i peser cartalnd mosses

Figure n°13 : Chromatographe en phase gazeuse couplé a un spectromeétre de masse (Originale).

Principaux modules d’un chromatographe
a) Injecteurs

L’injecteur est la porte d’entrée de I’échantillon dans le chromatographe. C'est un
dispositif permettant la vaporisation de I'échantillon (solide, liquide ou gazeux) et sa dispersion
au sein du gaz vecteur. Les caractéristiques des injecteurs, ainsi que les modes d’injection,
différent suivant les types de colonnes auxquels ils sont réunis. La qualité de séparation dépend
de cette phase d’analyse. Cette opération est faite a 1’aide d’une micro seringue. (Francis
Rouessac et al., 2004)

b) Colonne
Il existe deux types de colonnes :

» Colonnes remplies :
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Elles sont appelées aussi « colonnes classiques » ou « colonnes a remplissage », elles
contiennent un matériel granulé procurant une grande surface de contact avec la phase

mobile.
» Colonnes capillaires :

Appelées aussi « colonne de Golay » ; du nom de leur inventeur, elles offrent les moyens
de séparation les plus efficaces ou les plus rapides. Elles sont en quartz fondu (silice trées
pure) et entourées d’une gaine de polymere souple, ce qui leur confére une grande
résistance a la torsion. Leurs longueurs se situent entre 10 et 100m et leurs diamétres sont

compris entre 0.10 et 0.70 mm (Jean Tranchant, 1982)

c) Four
Les colonnes sont placées dans des enceintes chauffées appelées four dont la

température peut- étre régulée et qui est également équipé d'un systeme de refroidissement
rapide. (Francis Aurousseau, 2009).

d) Gaz vecteur
Le choix du gaz vecteur est conditionné par I’efficacité de la séparation et la

sensibilité du détecteur. Le gaz vecteur qui est la phase mobile peut étre de I’hélium, de 1’azote,
de I’hydrogeéne, ou de I’argon : son choix dépends de facteurs tels que : la disponibilité, la pureté,
la consommation et le type de détecteur utilisé. (J.Mendham et al., 2006)

Ce gaz doit étre exempt de traces d’hydrocarbures, de vapeurs d’eau et de dioxygene
qui se comporte comme des impuretés préjudiciables pour certaines phases stationnaires polaires

et qui réduisent la sensibilité des détecteurs. (Francis Rouessac et al., 2004)

e) Détecteurs
Différents types de détecteurs peuvent étre utilisés : le spectrométre infrarouge, le

spectromeétre de masse et le détecteur a ionisation de flamme qui détectent presque tout le type
d'analytes. Le spectrométre de masse tend aujourd’hui a supplanter tous les autres car il est le
seul a fournir des informations structurales sur les composés séparés par chromatographie
(Bouchonnet, 2006).
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Figure n°14 : Principe de fonctionnement d’un chromatographe en phase gazeuse (Tidjani B,

Couplage avec la spectrométrie de masse (GC-MS)

2016).

La spectrométrie de masse (SM) est une méthode d’analyse destructive donnant acces

a des informations utiles sur les molécules d’un échantillon. Elle permet de déterminer la masse

moléculaire d’une substance et/ou d’obtenir des donnés structurales. Grace a la SM,

I’identification et la quantification des analyses peuvent étre obtenus. Cette technique mesure les

rapports masse/charge (m/z) de molécules ou de fragments de molécules ionisés a I’état gazeux.

Le spectrométre de masse doit assurer les opérations suivantes : 1) vaporiser ; 2) loniser ; 3)

Mesurer les rapports m/z. Classiquement, le spectromeétre de masse est constitué de 3 parties

principales :

» La source d’ionisation, son role est de faire passer les molécules en phase gazeuse et de

les ioniser.

» L’analyseur, qui sépare les ions en fonction de leur rapport m/z.

> Le detecteur qui est couplé a un systeme informatique assure le traitement des données et

I’élaboration des spectres de masse. (Naira P.V, 2015).
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V1. Etude de P’effet des traitements thermiques sur la teneur en sels minéraux

VI.1. Dosage des sels minéraux par la Spectrométrie d’absorption atomique
SAA

1. Préparation des échantillons

e Dans des capsules en porcelaine, peser 5ml de lait ;
e Placer les capsules dans un four a moufle réglé¢ a 550 = 15 °C pendant 5 heures jusqu’a
obtention d’une couleur grise claire ou blanchétre ; (Figure 15)

e Retirer les capsules du four et les mettre a refroidir dans le dessiccateur.

Figure n°15 : Extraction de la matiere minérale du lait par calcination (Originale).

Pour la digestion nous avons utilisé des conteneurs de chambre en téflon doublés avec
récipient en Polytétrafluoroéthyléne (PTFE). Le protocole adopté pour cette analyse est inspiré

de celui de Souza et al, (2018), avec quelques modifications.

e Aux cendres du lait, ajouter 2ml d’acide nitrique HNO3 a4 65% ;

e Ajouter 1ml de peroxyde d’hydrogéne H202 a 30% ;

e Ajouter 1ml de H20 ;

e Placer les chambres de digestion dans 1’étuve a 110°C pendant 2h (Figure A.16)

e Apres digestion, transvaser la solution dans une fiole jaugée de 100 ml, puis compléter a

100 ml avec de I’eau ultra pure. (Figure B.16)
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Figure n°16 : Dosage et récupération des sels minéraux du lait (Originale).

Les solutions sont ensuite analysées a 1’aide d’un spectrophotomeétre d’absorption
atomique de type Agilent 240 FS/240 ZAA. Les éléments analysés sont le : Ca, K, Mg, Na et le
Fe.

2. Spectrométrie d’absorption atomique
Introduction
Il s'agit d'une méthode pour la détermination des sels minéraux dans les produits

alimentaires. L'échantillon est minéraliseé par une digestion sous pression avec de l'acide nitrique.

Principe

L'absorption atomique est un processus qui se produit lorsqu’un atome quitte son état
fondamental vers un état excité par I’absorption d’une énergie, sous la forme d’un rayonnement
électromagnetique, qui correspond a une longueur d'onde spécifique. Le spectre d'absorption
atomique d'un élément est constitué d'une série de raies de résonance, tous originaires de 1’état

électronique fondamentale et finissent dans différents états excités. (Pradyt, 2004)
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Figure n°17 : Spectrométre d’absorption atomique (Originale).

Appareillage
Les instruments de base pour la spectrométrie d’absorption atomique comportent

quatre (4) parties principales :

a) Lampe a cathode creuse
La cathode posséde une forme cylindrique creuse, fermée sur un coté. La lampe est
scellée et contient un gaz rare (Argon ou Néon) a une pression de quelques mbar. Pour une
intensité électrique de 10 mA (& environ 500 V) on a : Une émission d’électrons hautement
énergétiques a la cathode qui provoque une ionisation du gaz de remplissage (Argon ou Néon),
les cations formé bombarderont ensuite la cathode ce qui provoquera ¢jection d’un atome de
métal excité, le retour a 1’état fondamental de ce dernier s’accompagnera d’une émission

d’énergie sous forme d’une radiation spécifique. (Brokaert J, 2005).

b) Laflamme

Quand on utilise la flamme, on nébulise la solution grace a un capillaire et un venturi
qui fournit un fin aérosol de la solution (gouttelettes de quelques microns de diamétre), entrainé
dans la flamme par les gaz qui l'alimentent. 1l faut noter que seulement quelques pour-cent de la
solution se retrouvent dans la flamme et qu'aprés des phénomenes complexes de vaporisation,
dissociation, recombinaison, on obtient une proportion plus ou moins forte d'atomes libres
susceptibles d'absorber le rayonnement. C'est pour cela que l'on est obligé de préparer des
étalons ayant composition aussi voisine que possible que celle des échantillons afin de maitriser

au mieux les phénomeénes physico-chimiques (nébulisation, vaporisation, réactions chimiques)
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qui interviennent dans l'obtention des atomes libres a I'état fondamental (Belhadj H et Nouali S,
2017)

» Atomisation par nébulisation dans une flamme
Un ensemble mécanique robuste, appelé brdleur, alimenté par un mélange gazeux
combustible/comburant, produit une flamme dont la base s’inscrit dans un rectangle de 10 cm de
longueur et de 1 mm de largeur. L’axe optique de I’appareil est aligné dans sa plus grande
dimension avec la flamme L’échantillon mis en solution aqueuse est aspiré et nébulisé dans ce

mélange gazeux (Francis Rouessac, 2004).

¢) Monochromateur
Le r6le du monochromateur consiste a éliminer toute la lumiére, quelle que soit son
origine, ayant une longueur d’onde différente de celle a laquelle on travaille (Bendada K, 2011).
d) Le detecteur
Dans les méthodes physiques d'analyse, I'appareil utilisé fournit un résultat qui sera le
plus souvent un signal électrique représentatif de la grandeur a mesurer : le détecteur est donc un
"transformateur" qui fournit un courant ou une tension a partir d'une caractéristique physico-
chimique. En spectrophotométrie d’absorption, la grandeur physique observée est le flux

lumineux recu par un détecteur de photons. (Bendada K, 2011).

détecteur

Lalampe a cathode flamme slit monochromateur

creuse

Rayon émus I / \ /

i

Flux de gaz
(acétyléne)

brileur

flux
d'échantillon

condensate PN

chambre de
mixage

Figure n°18 : dispositif expérimental d’absorption atomique (Bilak R, 2017).
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VII. Analyses statistiques

Pour comparer 1’effet des différents traitements thermiques sur les échantillons de laits utilisés
on a eu recours au test ANOVA sur Excel 2016 (p<0,05). Toutes les analyses sont faites en
triplicata pour chaque échantillon et les valeurs représentées sur les tableaux et les Histogrammes

sont les moyennes des résultats obtenus pour chaque échantillon déja décrits + I’erreur standard.
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Résultats et Discussion

I. Effet des traitements thermiques sur les parametres
physicochimiques du lait
1. LepH

Les résultats des moyennes de la mesure du pH des différents échantillons apres les
differents traitements thermiques sont représentés sur les figures 19 et 20.

L’analyse statistique des résultats indique une différence significative (p<0.05) entre les
valeurs du pH des deux types de lait pasteurisé et UHT, ces résultats montrent que les traitements
thermiques ont une influence significative sur le pH des laits analysés, cette influence varie selon
le type de traitement thermique appliqué et du lait analysé. Le pH du lait pasteurisé est affecté
d’une maniére hautement significative (p<0.05) que celui du lait UHT.

Les valeurs du pH du lait pasteurisé a 1’état frais sont comprises entre 6,57+0,01 et
6,59+0,01, ces valeurs ont diminuée d’une maniére hautement significative apres la réfrigération
suivie par la congélation et 1’ébullition. Le chauffage au micro-onde a affecté les valeurs du pH
d’une manicre moins significative. De méme, les valeurs du pH du lait UHT ont diminué d’une
maniére moins significative aprés le chauffage courant, le chauffage au micro-onde et la
réfrigération.

Ces changements des valeurs de pH peuvent étre expliqués par certaines modifications
physico-chimiques entrainés par la chaleur en raison de trois réactions : I’oxydation thermique
du lactose en acides organiques (50% de 1’abaissement du pH), ’hydrolyse du phosphate
organique (phosphosérines) (30 %), et enfin la précipitation du phosphate de calcium tricalcique
et le relichement concomitant d’ions H+ (20 %) (Singh, 2004 ; Erdam et Yuksel, 2005 ;
Walstra et al.,2006).
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Figure n°19 : Effet des traitements thermiques sur le pH du lait pasteurisé.
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Figure n°20 : Effet des traitements thermiques sur le pH du lait UHT.
. L’acidité

Les résultats de la mesure de 1’acidité des échantillons du lait analysé sont illustrés sur les

figures 21 et 22.

Les résultats ont révélé que les traitements appliqués aux laits augmentent de maniere

significative (p<0.05) D’acidité titrable du lait. Le lait pasteurisé et plus affectés par les

traitements thermiques que le lait UHT.

La refrigération et la congélation ont augmenté d’une maniére hautement significative

(p<0.05) I’acidité du lait pasteurisé. Par ailleurs I’acidification du lait UHT apres la réfrigération

est moins significative. Cette augmentation remarquable de 1’acidité aprés la réfrigération peut

étre interprétée par le déclanchement de la multiplication des bactéries psychrophiles aprés avoir

passé une phase de latence au cours des premiers jours, entrainant une production considérable

de I’acide lactique. L’acidification faible du lait UHT par rapport a celle des laits pasteurisés,
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peut étre expliquée par ’activité microbienne du lait pasteurisé qui est supérieure a celle du lait

stérilisé ou tous les micro-organismes sont détruits.

L’acidification du lait stérilisé est due principalement de la flore de contamination aprés
I’ouverture de I’emballage. Alors que I’acidification des laits pasteurisés provient principalement
de I’activité des bactéries psychotropes qui commencent leur développement a partir de 3eme jour
(la phase exponentielle) aprés avoir passé une phase de latence (ler au 3°™ jour). (Erdam et
Yuksel, 2005).

Le chauffage au micro-onde affecte d’une maniére moins significative 1’acidité des

échantillons du lait analysé.
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Figure n°21 : Effet des traitements thermiques sur 1’acidité titrable du lait UHT.
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Figure n°22 : Effet des traitements thermiques sur I’acidité titrable du lait pasteurisé.

1. Ladensité

Les moyennes des valeurs de la densité des échantillons du lait analysés sont représentées
sur les figures 23 et 24.
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L’analyse statistique a montré que la réfrigération et 1’ébullition augmentent de maniere
significative (P <0,05) la densité des échantillons de lait, I’augmentation de la densité du lait
UHT est moins significative par rapport a celle du lait pasteurisé aprés réfrigération. Cette
augmentation apres la réfrigération peut étre expliquée par le début de la fermentation du lait par
les bactéries lactiques pour la formation du caillé du lait. Cependant I’augmentation de la densité
du lait pasteurisé analysés aprés 1’ébullition peut étre due a 1’évaporation de 1’ecau au cours du
processus de traitement thermique. Cela entraine une augmentation du contenu total en solides
dans les échantillons traités et, a son tour, une augmentation de la densité des échantillons de lait
traité (Sharma, 2006 ; Nangraj, 2011).

Le chauffage courant et le chauffage au micro-onde n’ont pas d’effet sur la densité du lait
(p>0.05).

Les résultats ont aussi montré que la congélation a significativement (P <0,05) diminué la
densité du lait pasteurise congele, cette diminution est peut-étre due au phénomene d’exsudation
lors de la décongélation des échantillons du lait, ce qui entraine la libération de 1’eau apres

déchirement des cellules et des tissus.

Densité du lait pasteurisé
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Figure n°23 : Effet des traitements thermiques sur la densité du lait pasteurisé.
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Figure n°24 : Effet des traitements thermiques sur la densité du lait UHT.

2. L’extrait sec total

L’analyse statistique des valeurs de 1’extrait sec total (EST) du lait traité thermiquement
et frais; représentées sur les figures 25 et 26 ; a montré que la teneur moyenne en EST a
significativement (P <0,05) augmenté aprés 1’¢ébullition et la réfrigération. Cette augmentation
apres la réfrigération peut étre expliquée par la formation du caillé par les bactéries lactiques
apres le déclenchement de la fermentation du lait.

Hussain (2011) a constaté que le chauffage des échantillons de lait écrémé entrainait une
augmentation de la teneur en cendres. Selon Nangraj (2011) I’augmentation de la température
provoque 1’évaporation d’une partie de I’humidité, ce qui entraine une diminution de la teneur en
eau du lait traité par rapport au lait frais.

L’augmentation de I’EST de tous les échantillons du lait analysé aprés chauffage au
micro-onde et le chauffage courrant n’est pas significative, cela peut étre due a la diminution de
I’intensité et de la durée du chauffage.

La conggélation a significativement (P <0,05) diminué¢ I’EST du lait pasteuris¢ analysé. La
diminution de I’EST peut étre expliquée par une lipolyse et une protéolyse provoquées par les
enzymes et les bactéries psychrophiles qui sont résistantes aux températures de pasteurisation et
de stérilisation (Deeth et Fitz-Gerald, 2006). La protéolyse conduit a la formation d’acides

amines libres puis de produits de leur décarboxylation ou de leur désamination .
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Figure n°25 : Effet des traitements thermiques sur I’EST du lait pasteurisé.
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Figure n°26 : Effet des traitements thermiques sur I’EST du lait UHT.

Il. Effet des traitements thermiques sur les lipides

Les lipides, principale source d'énergie du lait de vache, sont a l'origine de diverses
propriétés physiques, organoleptiques et technologiques (Lopez et al., 2005). Ils possédent
également des propriétés anti-inflammatoires contre les maladies chroniques, telles que les
maladies cardiovasculaires, le cancer et I'obésité (Lordan et Zabetakis, 2017), notamment les
acides gras insaturés (AGI) tels que l'acide oléique (Benito et al., 2006) et les Oméga 3 (Benito
et al., 2006 ; Brick et al., 2016). Ainsi, I'examen des propriétés thermiques des lipides du lait est
d'une importance particuliére en ce qui concerne la valeur nutritionnelle et fonctionnelle, et pour
des applications technologiques dans I'industrie laitiere (Lopez et al., 2006).

Cependant, peu d'études ont examiné les effets du traitement thermique sur les lipides du
lait, en particulier les triglycerides (TG), qui représentent environ 98 % du contenu total en
lipides (matiéres grasses) (Amara-Dali et al., 2007). Une explication possible de ce manque

d'études est que les méthodes d'analyse disponibles ne permettent pas d'identifier facilement les
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TG dans le lait. L'analyse des lipides du lait est basée sur le profilage des AG libres (AGL), qui
ne permet pas d'identifier les AGL sous forme de TG (Sokol et al., 2015). Dans notre étude, les
lipides des échantillons du lait aprés les différents traitements thermiques ont été extraits par la
méthode Rose-Gottlieb ; ensuite nous avons optimisé une méthode de quantification des

triglycerides par RMN, en dernier licu 1’étude du profil en AG est réalisée par GC-MS.

1. Quantification des triglyceérides et profil en acides gras libres

Le pourcentage en triglycérides dans les échantillons de lait apres les différents
traitements thermiques est calculé en se basant sur le spectre de résonance magnétique nucléaire
(RMN) obtenue pour chaque échantillon (Figure 27).

Les concentrations des TG sont significativement plus faibles dans les échantillons du lait
UHT que dans les échantillons du lait pasteurisé (P < 0,05). Les concentrations de TG ont
diminue d'environ 41% en moyenne apres la réfrigération du lait UHT (figure 28) ; et de 38%,
30% et 22% apres la réfrigération, la congélation et 1’ébullition du lait pasteurisé respectivement
(figure 29).

Cependant, aucune différence significative dans les concentrations de TG n'a été observée
dans les échantillons du lait UHT et pasteurisé aprés le chauffage courant et le chauffage par
micro-onde. Ces données suggérent que les TG ont subi une lipolyse et que le degré de lipolyse
était plus intense dans le lait UHT que dans le lait pasteurisé. Ces résultats sont cohérents avec
une étude dans laquelle les TG étaient le principal constituant éliminé pendant le traitement UHT

causé par la lipolyse (Liu et al., 2018).
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Figure n°27 : Spectre de résonance magnétique nucléaire (RMN) des triglycérides dans
échantillon de lait UHT frais.
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Figure n°28 : Composition en triglycérides (%) des échantillons du lait UHT apres les différents

traitements thermiques.
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Figure n°29 : Composition en triglycérides (%) des échantillons du lait UHT apres les différents

traitements thermiques.

L'étendue de la lipolyse dans le lait peut étre évaluée en mesurant la teneur en acides gras
(AG) (Pereda et al., 2008). La composition en acides gras des différents échantillons aprés les
différents traitements thermiques est représentée sur le tableau 07, le chromatogramme d’un

échantillon de lait est représenté sur la figure 30.
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Figure n°30 : Chromatogramme des acides gras d’un échantillon de lait pasteurisé a 1’état frais.
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Tableau n°07 : Composition en acides gras (%) des échantillons du lait aprés les différents

traitements thermiques.

Acide gras % Lait Pasteurisé Lait UHT P-value
Traitements
Nom commun | formule frais | ébullition micro- réfrigération | congélation | frais | chauffage micro- réfrigération
onde onde
Butyric C40 0,35 0,45 0,34 0,52 0,48 0,53 0,49 0,31 0,65 <0,01
Caproic C6:0 0,55 0,65 0,52 0,71 0,68 0,49 0,41 0,42 0,58 <0,01
Caprylic C8:.0 0,46 0,35 0,44 0,45 0,42 0,32 0,35 0,34 0,32 03
Capric C10:0 2,42 2,39 2,37 24 2,41 2,27 2,05 2,01 2,11 0,18
Lauric C12 0 3,34 3,29 3,32 342 34 3,38 3,29 3,68 3,83 <0,04
Myristic C14:0 9,52 10,05 9,56 10,56 10,38 10,52 10,45 10,56 11,79 <0,01
Cl4:1 0,87 1,18 0,5 1,32 1,25 0,87 0,78 0,85 1,01 <0,01
Palmitic C16:0 33,11 34,04 33,25 34,33 34,32 35,46 35,44 35,73 36,49 <0,01
Palmitoleic C16:1 0,61 0,62 0,68 0,59 0,64 0,41 0,42 0,48 05 05
Stearic C18:0 13,56 15,02 14,68 15,59 15,34 14,05 14,86 15,22 15,59 <0,01
Oleic C18:1n9c | 21,71 23,55 21,78 23,9 23,69 22,32 22,4 22,6 23,2 <0,01
elaidic C18:1n9t | 3,12 3,53 31 3,89 3,55 4,04 4,03 4,22 4,96 <0,01
Linolelaidic C18:2n6t | 1,06 1,44 1,09 2,05 1,99 1,36 1,44 1,39 1,96 <0,03
Linoleic C18 :2n6c | 0,33 0,42 0,23 0,55 041 0,33 0,32 04 0,51 <0,05
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La concentration totale en AG dans le lait UHT (95.82 %) est significativement plus
¢levée que celle du lait pasteurisé (90.66%). La réfrigération, la congélation et 1’ébullition ont
augmenté d’une facon significative (p<0.05) les concentrations en AG respectivement.
Cependant, il n'y avait pas de différence significative dans la concentration d'AG dans les
différents échantillons apres le chauffage courant et le chauffage au micro-onde.

Ces donnees impliquent que le traitement thermique peut provoquer une lipolyse des
TG, et que la lipolyse provoquée dans le lait UHT est plus profonde que dans le lait pasteurisé
(Deeth, 2006 ; Ray et al., 2013).

La figure 31 montre la composition en AG a chaine courte (C4:0-C8:0 ; AGCC), des
AG a chaine moyenne (C10:0-C14:0 ; AGCM) et des AG a chaine longue (C16:0-C18:2 ;
AGCL) des échantillons du lait pasteurisé (BP et LP) et stérilisé (CUHT, SUHT) apres les
différents traitements thermiques. Les AGCC représentent environ 1.5 % de la teneur totale en
AG dans tous les échantillons de lait, tandis que les AGCM et AGCL en représentent
respectivement 20.5 et 78 %. Comme on peut le voir dans le tableau 07, I'acide myristique
(C14:0) eétait le principal AG dans le groupe AGCC, tandis que les acides palmitique (C16:0),
stéarique (C18:0) et oléique (C18:1) sont les principaux AG dans le groupe AGCL et
également les principaux AG dans les échantillons de lait. Ceci est conforme a la composition

des AG détectés dans le lait pasteurisé par De Jong et Badings (1990).

L'augmentation relative de la concentration de AGCC pendant La refrigération, la
congélation est 1’ébullition peut s'expliquer par la spécificité de I’enzyme LPL a agir sur les
liaisons esters primaires avec une certaine préférence pour les positions sn-1 et sn-3 des
triglycérides (Deeth, 2006). En général, la position sn-3 est occupée par les AGCC. Les
acides gras, en particulier les AGCC et les AGCM, ont un gol(t prononcé qui, a des
concentrations élevées, est décrit comme rance, butyrique et astringent (Duncan et Christen,
1991). Les acides gras contribuent peu au développement de saveurs désagréables ;
cependant, les acides gras insaturés tels que I'acide oléique C18:1 et l'acide linoléique C18:2

sont vulnérables a I'oxydation et a la production d'une saveur métallique.
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Figure n°31 : Composition en AGCC : acides gras chaines courtes, AGCM ; acides gras
chaines moyennes et AGCL : acides gras chaines longues ; du lait pasteurisé LP et stérilisé

UHT ; aprés les différents traitements thermiques.

Normalement, la lipolyse des TG en AG ne se produit pas car la membrane des
globules gras du lait protége les globules gras de I'nydrolyse par la lipoprotéine lipase LPL
(Deeth, 2006). La LPL est secrétée par les bactéries psychrotrophes, et représente la majeure
partie de l'activité lipolytique du lait de vache, et elle est résistante a la pasteurisation et au
traitement UHT (Evers, 2004 ; Deeth, 2006 ; Ray et al., 2013). Cependant, le traitement
UHT peut provoquer la dénaturation et le dépot de protéines sur les membranes (Dalgleish,
1990 ; Corredig et Dalgleish, 1996 ; Yang et al., 2018), qui ont un effet significatif sur les
interactions entre les protéines du lactosérum (principalement - LG), les globules gras et les
membranes (Corredig et Dalgleish, 1996 ; Lu et al., 2018).

Il est intéressant de noter qu'aucun effet significatif n'a été observé apres le chauffage a
70°C et le chauffage au micro-onde, peut-étre parce que la température et le temps n'étaient
pas assez elevee pour perturber les membranes (Corredig et Dalgleish, 1996). De plus, toute
la lipolyse indésirable n'est pas causée par la LPL ; d'autres lipases extracellulaires résistantes
ala chaleur ayant des caractéristiques différentes de celles de la LPL sont présentes pour
la lipolyse (Sorhaug et Stepaniak, 1997 ; Deeth, 2006). A des températures plus élevées, la

membrane subirait une plus grande perturbation et la surface de lipide exposée serait plus
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grande (Deeth, 2006). La lipolyse des TG fournit une preuve in- directe de I'existence
d'enzymes résistantes a la chaleur dans le lait. Ces résultats sont cohérents avec les études
précédentes dans lesquelles la

diminution des TG et l'augmentation des AG dans le lait ont également été causées par la
lipolyse initiée par la LPL (Deeth, 2006 ; Lu et al., 2018).

Les TG représentent une source d'énergie, et certains composants ont une bioactivité
specifique nécessaire a la santé humaine (Vinet et Zhe- danov, 2011). La lipolyse des TG
génere des AG, qui contribuent aux défauts de golt (rancissement, astringence ou amertume)
et altérent la fonctionnalité du lait (Deeth, 2006 ; Ray et al.,, 2013). Les AG sont plus
sensibles a I'oxydation que les TG (Aubourg, 2001), en particulier les AG qui comportent des
chaines courtes ou moyennes (C4:0-C12:0). Nos résultats sont cohérents avec une étude
montrant que la teneur en AG du lait était augmentée apres un traitement UHT en raison de
l'augmentation de la lipolyse et de I'oxydation des TG (Pereda et al., 2008). Nos résultats
indiquent que 1’ébullition, la réfrigération et la congélation pourrait avoir un effet négatif sur
le golt et la qualité nutritionnelle et la bioactivité des lipides du lait, entrainant une perte
d'effets positifs sur la santé humaine. Par consequent, chauffage au micro-onde représente une
alternative plus sdre et plus saine pour les consommateurs qui boivent habituellement du lait
UHT (Claeys et al., 2013, 2014).

1. Effet des traitements thermiques sur les sels minéraux du lait

Les éléments minéraux analysés dans les échantillons sont : Na, K, Mg, Ca, Fe.

Les résultats obtenus sont illustrés dans les figures (32, 33, 34, 35, 36).

Selon les résultats obtenus, nous remarquons un changement de la teneur en minéraux
dans les différents échantillons analysés. Ce changement varie selon le type et la durée des
traitements appliqués.

La teneur en Ca (Figure 32) a significativement diminué de 44 a 45 % dans les
échantillons du lait pasteurisé apres ébullition. Cette diminution été moins significative (11 a
15 %) dans les échantillons du lait UHT aprés un chauffage de 2 min a 70°C. la différence de
la teneur en Ca des 4 échantillons aprés chauffage au micro-onde n’est pas significative
(p>0.05). Cependant la réfrigération et la congélation ont significativement (p<0.005)
augmenté les concentrations en Ca des 4 échantillons analysés. Dans le lait pasteurisé les

concentrations en Ca ont augmenté de 14 a 18%, alors que dans les échantillons du lait UHT
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les concentrations en Ca ont augmenté de 21a 24%. La congélation des échantillons du lait

pasteurisé a augmenté les concentrations en Ca de 28% dans le lait pasteurisé.
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Figure n°32 : Teneur en Ca dans les différents échantillons de lait pasteurisé et UHT apres

les traitements thermiques.

De méme, les concentrations des autres minéraux (Figure 33, 34, 35) ont eté affectés
par les traitements thermiques mais d’une maniére moins significative. Les concentrations en
Mg, Na et K, ont diminué de 10, 15 et 14 % respectivement dans le lait pasteurisé apres
I’¢ébullition, et de 11, 14 et 10% respectivement dans le lait UHT apres chauffage a 70°C.

Le chauffage au micro-onde n’a pas affecté les concentrations en Mg, Na et K dans les
différents échantillons analysés.

La réfrigération et la congélation ont augmenté de maniére significative Les

concentrations en Mg, Na et K dans les différents échantillons analysés (Figure 33, 34, 35).
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Figure n°33 : Teneur en Mg, dans les différents échantillons du lait pasteurisé et UHT aprés

les traitements thermiques.
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Figure n°34 : Teneur en Na dans les différents échantillons du lait pasteurisé et UHT aprés

les traitements thermiques.
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Figure n°35 : Teneur en K dans les différents échantillons du lait pasteurisé et UHT apres les

traitements thermiques.
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Les résultats du dosage du fer dans les différents échantillons ne montrent pas de
différences significatives apres les différents traitements thermiques et la réfrigération,
cependant une augmentation significative a été observée aprés la congélation dans le lait
pasteurisé (Figure 36).
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Figure n°36 : Teneur en Fe dans les différents échantillons de lait pasteurisé et UHT apres les

traitements thermiques.

La diminution des concentrations en Ca des échantillons aprés 1’ébullition et le
chauffage peut étre expliquée par la formation et la précipitation du phosphate de calcium et
la difficulté de la solubilité de ce dernier a des températures élevées. Holt (1995) a déclaré
que la diminution de Ca et de P dans la phase aqueuse due au chauffage a 90 ° C peut étre
attribuée a une augmentation de la taille ou du nombre de microgranules de CCP plutdt qu'a
une simple précipitation de phosphate de calcium dans la phase aqueuse.

L'ampleur des modifications de I'équilibre minéral entre les phases colloidale et
aqueuse dépend de l'intensité du traitement thermique. (Fox et al., 2015).

Aoki et al., (1990) ont expliqué que Lors du refroidissement, certains des sels
colloidaux se dissolvent, la solubilisation étant plus élevée a des températures plus basses.
Cette augmentation des taux de sels solubles doit étre attribuée a la libération de molécules de
caséine. Cette solubilisation, en particulier celle de la B—caseine est une conséquence de
I'affaiblissement des interactions hydrophobes entre les molécules de caséine au sein de la
structure micellaire. La libération des caséines déplacerait une partie du CCP vers la phase
aqueuse. De cette maniére, la dissociation des caséines de la micelle lors de la conservation au
froid modifiera I'équilibre minéral dans le lait.
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Bien que la conservation a des températures de réfrigération et de congélation
entrainent une augmentation de la teneur en macro-éléments minéraux, le chauffage a 60- 65 °
C réduit les effets du refroidissement ( Green et Grandison, 1993).

Dans une premiére étude de Muldoon et Liska (1972), les modifications de I'équilibre
minéral du lait par traitement thermique a une température comprise entre 60 et 94 °C se sont
révélées irréversibles, méme apres stockage a 2 °C pendant 10 jours. D'autre part, Pouliot,
Boulet et Paquin (1989) ont observé que la réversibilité des changements induits par la
chaleur (85 C pendant 40 min) dans Ca et P était de 90e95% et 93e99%, respectivement,
augmentant apres un stockage ultérieur a 4 C pendant 24h. Law (1996) a rapporté qu'aprés un
stockage de 22 h a 4, 20 et 30 C, la distribution de Ca et P entre les phases soluble et
colloidale dans le lait traité thermiquement (85 C pendant 10 min) était similaire a celle dans
lait cru stocké a la température correspondante. Cependant, des traitements thermiques
séveres (plus de 95 C pendant plusieurs minutes) ont provoqué des changements irréversibles
dans la distribution minérale, probablement en conséquence d'une augmentation du CCP et de
la modification de la structure du CCP (Holt, 1995).

Il'y a beaucoup moins d'informations sur les effets des traitements thermiques sur la
distribution et les concentrations des oligo-éléments dans le lait par rapport a celles des
macroéléments. Les oligo-éléments peuvent étre perdu pendant le traitement thermique par la

formation de complexes avec ou sans protéines.
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Différentes marques de lait pasteurisé et stérilise UHT sont répondues sur le territoire
national, Ces différentes marques et catégories de lait doivent répandre a des criteres de
qualité aprés les différents traitements thermiques et modes de conservation par le

consommateur algérien.

Dans cette étude nous avons choisi le marché de Blida et de Tipaza ou nous avons
évalué la qualité physico-chimique, la teneur en triglycérides, le profil en acides gras et la
teneur en sels minéraux de quelques laits (pasteurisé et stérilise & UHT) aprés différents
traitements thermiques appliqués par le consommateur (chauffage courant, chauffage au

Micro-ondes, réfrigération, congélation)

On a pu conclure a travers ce travail que les traitements thermiques ont une influence
significative sur les propriétés physico-chimiques du lait mais cette influence varie en

fonction de la propriété étudiée, du type du lait, et du traitement appliqué :

» Les valeurs du pH du lait pasteurisé a 1’état frais sont comprises entre 6,57+0,01 et
6,59+0,01, ces valeurs ont diminuée d’une maniére hautement significative apres la
réfrigération suivie par la congélation et 1’ébullition, tandis que le chauffage au
micro-onde et le chauffage courant ont affecté les valeurs du pH d’une maniére moins
significative.

» Les résultats de la mesure de 1’acidité des échantillons du lait aprés les différents
traitements thermiques indiquent que la réfrigération et la congélation augmentent
I’acidité du lait pasteurisé, cependant le chauffage au micro-onde affecte d’une
maniere moins significative 1’acidité des échantillons du lait analysé.

» La réfrigération affecte la densité du lait UHT d’une maniére moins significative par
rapport a celle du lait pasteurisé. Le chauffage courant et le chauffage au micro-onde
n’ont pas d’effet sur la densité du lait.

» La teneur moyenne en EST du lait trait¢é a augmenté aprés I’ébullition et la
réfrigération. Par contre, L’augmentation de I’EST de tous les échantillons du lait
analysé apres chauffage au micro-onde et le chauffage courant n’est pas significative.

La quantification des TG dans les échantillons du lait analysé apres les différents
traitements thermiques indique que la réfrigération, la congélation et 1’ébullition diminuent
d’une maniére significative les concentrations en TG dans le lait pasteurisé¢ et UHT.

Cependant, aucune différence significative dans les concentrations en TG n'a été observée

66



Conclusion et perspectives

dans les échantillons du lait UHT et pasteurisé apres le chauffage courant et le chauffage par

micro-onde.

Par conséquent La réfrigération, la congélation et I’ébullition ont augmenté d’une
facon significative les concentrations en AG dans les échantillons du lait analysé. Cependant,
il n'y avait pas de différence significative dans la concentration d'AG dans les différents

échantillons apreés le chauffage courant et le chauffage au micro-onde.

Ces résultats indiquent que 1’ébullition, la réfrigération et la congélation pourrait avoir
un effet négatif sur le golt et la qualité nutritionnelle et la bioactivité des lipides du lait,
entrainant une perte d'effets positifs sur la santé humaine. Par conséquent le chauffage au
micro-onde représente une alternative plus sdre et plus saine pour les consommateurs qui
boivent habituellement du lait UHT.

Concernant I’effet des traitements thermiques sur la teneur en sels minéraux on a
remarqué un changement de la teneur en minéraux dans les différents échantillons analyseés.

Ce changement varie selon le type et la durée des traitements appliqués.

Nous pouvons conclure que les traitements thermiques affectent d’une maniére
importante I’équilibre minéral du lait, I’importance de ce déséquilibre varie selon I’intensité et
la durée du traitement thermique. Le lait UHT chauffé au micro-onde est le moins affecté par
ces changements. Les traitements thermiques affectent la biodisponibilité des éléments
minéraux dans le lait surtout le Calcium, cela pose probléme dans le cas ou le lait est ’aliment

de base comme chez les enfants de moins de 2ans.

Comme perspectives, nous préconisons d’approfondir cette ¢étude en réalisant le

dosage des vitamines, et des protéines apres les différents traitements thermiques.
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Annexe |

Les appareils utilisés pour les analyses physico-chimiques et |‘étude de ’effet des

traitements thermiques sur le profil en acide gras, la teneur en triglycérides, et la teneur en
sels minéraux des différentes échantillons du lait :

Thermo-lacto-densimeétre

pH meétre et Thermometre (Originale)
(Originale).

Acidimétre Dornic

Dessiccateur pour
(Originale).

dosage de I’EST a 44°C
(Originale)
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Agitateur-plaque Dessiccateur (Originale).
chauffante (Originale).

Bain marie Ultrason Evaporateur rotatif
(Originale). (Originale).

R

Réfrigérateur (Originale | Microonde (Originale).
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Balance (Originale).

Four a moufle (Originale) . chromatographie en phase gazeuse

couplé a la spectrométrie de
masse GCMS (Originale).

spectrométrie d’absorption
atomique SAA (originale).
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Annexe |1
» Matériel pour les parameétres physico-chimiques
1. Appareillage
= Acidimétre Dornic
= Dessiccateur
= Thermo-lacto-densimetre
= pH metre
2. Verrerie
= Spatule métallique
= Poire
= Eprouvette de 250ml
= Béchers de 100ml, 200ml
= Pipette gradué de 10ml
= capsule en aluminium
3. Réactifs
= Eau (L’eau distillée ou bien 1’eau de pureté au moins équivalente)
= Solution titrée d’hydroxyde de sodium (NAOH) 0.1N
® Solution de phénolphtaléine a 1%(m/v) dans 1’éthanol a 95%

» Matériels pour I’étude de I’effet de traitement thermique sur le profil en acide gras,
la teneur en triglycérides, et la teneur en sels minéraux des différents échantillons
du lait.

1. Appareillage

= Microonde

= Réfrigérateur

= Plaque chauffante

= Congélateur

= Ultrason (bain marie)

= Hotte

= Evaporateur rotatif

= Agitateur

= Dessiccateur

= Etuve

= Balance

= Four a moufle

= Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse GCMS
= résonance magnétique nucléaire RMN
= spectrométrie d’absorption atomique SAA
2. Verrerie

= Bécher de 100ml, 200ml, 500ml

= Spatule métallique

= Tubes & essais stériles

= Pipettes graduées de 10ml, 20ml, 1ml

82



Annexes

= Poire

= Ampoules & décanter stérile + support

= Ballons stériles

= papier filtre

= entonnoir

= fiole jaugee de 100 ml

= Micropipette stérile

= Viales

= capsules en porcelaine

3. Réactif

= Solution d’ Ammonia

= Solution de 1’éthanol

= Solution diéthyl éther

= Solution d’éther de pétrole

= Solution d’heptane

= Solution méthanoliques d’hydroxyde de potassium (KOH)
= Solution acide nitrigue HNO3 a 65%

= Solution peroxyde d’hydrogene H202 a 30%
= Eau (L’eau distillée, et I’eau ultra pure).
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Annexe |11

» Préparation des solutions

Préparation de la solution titrée d’hydroxyde de sodium (NaOH) 0.1N

¢ Dans un bécher, peser 0,4 g d’hydroxyde de sodium a 1’aide d’une spatule.
e Poser le bécher sur la paillasse et ajouter 50ml d’eau distillée.

¢ Agiter la solution pour dissoudre le produit.

e Verser la solution dans une fiole jaugée de 100 ml.

e Compléter jusqu’au trait de jauge avec d’eau distillée.

e Fermer la fiole et agiter pour rendre la solution homogéne.

Préparation d’une Solution de phénolphtaléine a 1% (m/v) dans I’éthanol a 95%

e Dans un bécher, peser 1g de phénolphtaléine a 1’aide d’une spatule ;
e Ajouter 50ml d’alcool éthylique a 95°;

¢ Agiter la solution pour dissoudre le produit ;

e Verser la solution dans une fiole jaugée de 100 ml ;

e Compléter jusqu’au trait de jauge avec de 1’alcool éthylique ;

e Fermer la fiole et agiter pour rendre la solution homogene.

Préparation d’une solution méthanoliques d’hydroxyde de potassium (KOH)

¢ Dans un bécher, peser 11,2g d’hydroxyde de potassium a I’aide de la spatule ;
e Ajouter 50ml de méthanol contenant moin de 0,5% d’eau (m/m) ;

e Agiter la solution pour dissoudre le produit ;

e Verser la solution dans une fiole jaugée de 100 ml ;

e Compléter jusqu’au trait de jauge avec de méthanol ;

e Fermer la fiole et agiter pour rendre la solution homogéne.
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Annexe 1V

File Method Chromatogram Spectrum  Calibrate  Quantitate Tools View Toolbars Help

B IEE @ & m - PR g EODRE & A
GMEBRER £ «/2/'vf® 0l Kidlad 290 8 B8 87

I

Browss b [21 TIC: AG-C-ST2.D\data.ms ==
P {bundancef 31,854
8 AppDiata 1000000
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e
{21 Documents 14153 17983
g E’Zfﬁff.ds ol TEB TES 2352 26E37E7 05 sl 724
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g E‘““"':SE Library Search Report
aved Games
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{2 SendTa pata File : AG-C-ST2.D W
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{1 Videos Operator :
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- Default User . . .. .
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Logiciel de traitement des résultats de la GC/MS.

85



