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RESUME

Le but de ce travail est I'élaboration d'une ndevérmulation d'un yaourt diététique
hyperprotéique a la fois riche en caséinates deisodinsi qu'en polysaccharides. On s'est
intéressé en premier lieu, a I'étude de l'effedifférents polysaccharides sur les propriétés
rhéologiques et sensorielles du produit. Il s'agit fait d'agents texturants qui sont :
I'amidon, la pectine, les carraghénanes et le samethLe rble de ces derniers étant
I'amélioration des propriétés texturales du mélamgassurant ainsi une bonne stabilité a
I'émulsion formulée. La stratégie expérimentalepaé® dans ce sens a été celle des plans
d'expériences permettant ainsi d'économiser leeraatpremieres et le temps en réalisant
un minimum d'essais avec un maximum de crédibili&pres les premiers résultats
obtenus, on a pu retenir deux agents texturantkersent possédant ainsi de bonnes
propriétés texturales sur le mélange. Il s'agifaehde I'amidon modifié ainsi que la
pectine. On s'est focalisé par la suite sur I'ojgttion de la formule en réalisant ainsi une
deuxieme série d'essais. Une formule optimale &tp obtenue, possédant de bonnes
propriétés texturales et gustatives. Elle est séaliavec un mélange des deux agents
texturants "amidon” et pectine" a des concentratrespectives de 9g/L et 0.9g/L. quant a
La supplémentation de la formule en caséinatesodiéum, elle est établie avec une
concentration de 23.6 g/L. L'étude technico-écagama montré que le colt de revient

de la formule est relativement modéré.

Mots-clés: Yaourt, diététique, hyperprotéique, caséinatessadium, amidon, pectine,

carraghénanes, xanthane, plan d'expériences.



ABSTRACT

The aim of this work is the elaboration of a newnfalation of dietetic yoghurt both rich
in sodium caseinate and also polysaccharides.rétt five were interested in the study of
different polysaccharide's effect on rheologicadl aensory properties of the product. The
textural agents used are : pectin, xanthan, samdhcarraghenan. The role of these agents
is to improve the textural properties in the migtand to provide also a good stability in
the formulated emulsion. The experimental strategippted in this case was the
experiment's design in order to save raw matemad #me by realizing minimum
formulations with a maximum of credibility. The ditrresults show that both starch and
pectin have a good effect on the mixture. Afterwasd focused on the formulation's
optimization. One good formulation was obtainedwdt9 gram by liter of pectin, 9 gram
by liter of starch and 23.6 gram by liter of sodiaaseinate. The technico-economic study
revealed and showed that the cost price of theethoemulations were relatively

moderated.

Key words  Yoghurt, dietetic, sodium caseinate, pectiantkan, starch, carraghenan,

experiment's design.
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INTRODUCTION

Les laits fermentés ont représenté pendant degmaifties et pour de nombreuses
populations, une alimentation privilégiée du fatsh richesse en protéines et de sa bonne
digestibilité. [1] Aujourd'hui, la consommation de type de produits en Algérie; plus
particulierement celle du yaourt; dépasse largenesn7% selon I'ONS. Ceci est di sans

doute a une prise de conscience des bienfaitstiontrelles que peut apporter ce produit.

En effet, Le yaourt est considéré comme étant glilgesste que le lait non fermenté.
Il contient deux fois plus d'acides aminés librestte propriété résulte du traitement
thermique, de l'acidification et de Il'activité grolytique des bactéries. Nous nous sommes
rendu compte que les propriétés fonctionnellesicgirales et nutritionnelles du yaourt
sont dues principalement a des protéines majaitent présentes au sein du produit et

gue I'on nomme caséines.

Ces caséines possedent en fait des propriétéssigsaintes ainsi que des
propriétés, émulsifiantes et moussantes tres sgarges. Elles participent fortement a la
construction du gel lors de la fermentation. Desphlette protéine a la capacité de ralentir

la digestion et de ce fait prolonge la sensatiopaligté.[2]

Toutes ces propriétés et caractéristiques ont polessindustriels a extraire ces
protéines du lait sous une forme soluble qu'on lappséinate qui demeure jusqu'a
aujourd'hui, un ingrédient incontournable dans kgamité des, produits diététique et de

régime hyperprotéique qui sont, de plus en pluanéps.

Cependant, l'utilisation de cet ingrédien industrie agro-alimentaire connait des
difficultés d’ordre financier dd a leur codt relament élevé, c’est pour cette raison que
les producteurs de produits dérivés du lait en Adga’ont jamais utilisé cette protéine

dans leurs formulations.
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C’est dans ce contexte précis que s'inscritendtavail. Pour pallier a ce probléme
d’ordre économique, nous avons tenté de substitnerpartie des caséinates par un ou
plusieurs polysaccharides dont le prix est nettépmeains élevé au sein d’'une formulation
d’'un yaourt ; il s’agit de produits disponibles Algérie et qui sont : le carraghénane, le
xanthane, I'amidon modifié et la pectine. Ce sogd dgents texturants tres utilisés dans

I'industrie laitiére.

Ainsi, l'objectif principal de cette étude cdste en I'élaboration d’'une nouvelle
formulation de yaourt a la fois hyper protéinigtiehe en polysaccharides et possédant des

vertus diététiques trés appréciables.

Pour ce faire, la stratégie adoptée consistganifier les essais de formulation par la
méthodologie, des plans d’expériences. La ou leadtes optimale(s) seront obtenues par
modélisation et simulation en surface de réporisesjualité de cette démarche statistique

sera analysée et appréciée par des méthodesydaragdpropriées.

Le travail présenté dans ce mémoire a été structumdme suit ;

- Une synthése bibliographique dans laquelle desrgkiés sur le yaourt sont présentés

ainsi qu’'une mise en évidence des propriétés stralets et rhéologiques du yaourt.

- Une partie expérimentale consacrée a I'étape dauiation moyennant deux plans
d’expériences. La rhéologie sera I'outil de basergudier la consistance et la stabilité
du produit. Une caractérisation physico-chimiq@ianécrobiologique de la formule

optimale a été réalisée ainsi qu’une étude techéomomique.

- Une conclusion générale cl6ture cette étude, ef@sera les différents résultats qui se
sont dégagés ainsi que des perspectives pour negttee/ant les points qui méritent

d’étre approfondies.
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CHAPITRE 1: GENERALITES

1.1 Définition:

Selon la définition de 1977 établie par la FAO '&MS, le yaourt est un lait
coagulé obtenu par la fermentation lactique acide @& 2 ferments spécifiques :
Lactobacillus delbrueckii sous-espece bulgarig@nciennement appeltactobacillus
bulgaricus) et Streptococcus salivarius, subsp.rifophilus (anciennement appelé
Streptococcus thermophilufl]. Ces bactéries lactiques thermophiles spfois doivent
étre ensemenceées simultanément et se trouver gs/aldns le produit fini a raison d'au
moins 10 millions de bactéries par gramme rappsrééka partie lactée. Lors de sa mise a
la consommation, la quantité d'acide lactique litwetenue dans le yaourt ne doit pas étre
inférieure a 0,8 gramme pour 100 grammes de pr{@juit

1.2 Historigue:

Les laits fermentés ont représenté depuis toujaursaliment indispensable a la
vie. Méme si les produits obtenus étaient trestbfits selon la région dont ils étaient
issus, le but recherché de la fermentation a cemaent toujours été le méme: la
conservation du lait grace a la transformationatiidse en acide lactique par des bactéries
lactiques, diminuant fortement le pH du lait et umast une protection contre le
développement de nombreux germes pathogénes. &'ukesglaits fermentés a commencé
en Eurasie, chez les Tartares, les Kirghizes £tKl@imoucks (anciennes appellations
relatives a des peuples turcs et mongols). Le @enum turc, apparu au Vilsiecle, fut "
yogurut" pour étre changé au ®4diécle par le nom "yoghourt" utilisé actuelleméit
L'origine du mot reste mystérieuse. Le mot yoghqurdviendrait probablement de la
langue bulgare (yoghurt), "yog" qui voulait direpaés” et "urt" qui signifiait "lait".
L'usage de cet aliment s’est étendu progressineni@ns les Balkans au rythme de la
progression des invasions mongoles. Le yoghouriedevainsi 'un des produits clés de
l'aire turco-mongole. Cependant sa consommation éigdisée en occident reste
relativement tardive. |l faudra attendre la fin XX ® siécle pour que le savant ukrainien
Metchnikoff, prix Nobel en 1908, attribue au yogtodont il a isolé le Bacillus bulgare
nommeé de nos joulsactobacillus bulgaricusla longévité des montagnards du Caucase et
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des Balkans [5]. Bien que le yaourt fat découviest a longtemps, l'industrialisation de la
production n'a démarré qu'au XXiécle. En effet, c'est en 1917 qu'lssac Carasso
commence a produire du yoghourt & Barcelone sedsrpdocedeés industriels. Pendant les
années 1950, la consommation de yoghourts augroensadérablement. Sa réputation en
tant qu'aliment aux bienfaits exceptionnels se lbgpa. Cette tendance continua a
s'accentuer pendant les années 1960. Les indasrighrofiterent pour élargir leur marché
par de nouvelles gammes : yoghourts fermes, brassasooire ; au lait entier, écrémé ou

allégé ; natures, sucres, aromatisés ou aux fajits

1.3 Classification:
Il existe en fait plusieurs types de classification
1.3.1Selon la teneur en matiéres grasses :

- Les yaourts maigresnférieurs a 1% de matiéres grasses ;
- Les yaourts ordinaires nature$% minimum de matiéres grasses ;
- Les yaourts au lait entier3,5 % de matieres grasses.

1.3.2 Selon leur goiit:

- Les yaourts naturesls ne subissent aucune addition ;

- Les yaourts sucreédls sont additionnés de sucre ;

- Les yaourts "aux fruits", "au miel", "a la confiel. ils subissent une addition
inférieure a 30% de ces différents produits ;

- Les yaourts "aromatisésfts contiennent des arébmes naturels renforcésipgroduit
de synthese.

1.3.3 Selon leur texture:

- Les yaourts "fermes'Ce sont les yaourts coagulés en pots; de textunpacte, ferme.
- Les yaourts "brassés'Ce sont les yaourts coagulés en cuve et brasa@s lavmise en
pot;

ny

- Les yaourts "a boire"ce sont des yaourts coagulés en cuve, brassedtes bvant la

mise en pot, leur texture est liquidd.

1.4 Composition du yaourt:

En général, Le yaourt est composé de divers nutitgntels que les protéines, lipides,
glucides ainsi que des vitamines et des minéragxahbleau suivant résume les quantités

des principaux nutriments présentes dans les €iffés catégories de yaourt.
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Tableau 1.1Composition de différents types de yaourt [7]

Teneur moyenne pour 100 grammes de produit Valeur
énergeétique

Protéines| Lipides | Glucides | Calcium | Sodium | Potassium | Phosphore
(9) (9) (9) (mg) (mg) (mg) (mg)

Yaourt
nature
Yaourt 3,8 3,5 5,3 171 56 206 112 284
au lait
entier

Yaourt 4,2 Traces 54 164 55 180 100 163
nature
0%
Yaourt 3,8 1,1 14,5 160 52 195 105 347
nature
sucré
Yaourt 3,2 3,2 12 140 50 190 106 372
aromatis
€ au lait
entier
Yaourt 4,3 1,8 5,2 165 40 205 115 230
brassé
nature
Yaourt 3,75 1,65 14,5 140 50 190 110 368
brassé
aux
fruits
Yaourt 3,1 2,7 16,5 140 45 180 100 431
au lait
entier
aux
fruits
Yaourt 3,6 Traces 17,2 140 45 180 100 351
maigre
aux
fruits

1.4.1Les protéines
On peut distinguer en fait deux grandes catégaoegsrotéines :

- Les caséineselles sont présentes sous forme d'une structupgasmoléculaire
appelée micelle de caséines. Elles sont les pangigonstituants protéiques (82%).
Une propriété importante des micelles est de pow@toe déstabilisée par voie acide ou
par voie enzymatique et de permettre la coagulagbe constitue le fondement de la
transformation du lait en fromages et en laits fantés.

- Les protéines sériquegui sont également appelées protéines solublésyyalles ne
précipitent pas sous l'effet d’une acidificatiore<protéines solubles ne coagulent pas
par voie enzymatique, mais sont sensibles a leeah&t dénaturées a partir de 62°C.
Elles se caractérisent en outre par une forte Ipydlie qui leur confére des propriétés

fonctionnelles originales (pouvoirs hydratant etsémnant) et par une valeur
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nutritionnelle élevée. L@-lactoglobuline est la protéine sérique la plus ralamte
(45%). Le ratio Protéines Sériques / Caséines @st groche de 20/80 dans un lait
frais (soit 0.23). Afin de modifier les propriétéseologiques et par conséquent de
texture du produit, le lait peut étre enrichi adéterentes fractions protéiques : poudre
de lait, concentré de protéines sériques ou cassif2].
1.4.2 Les glucides:
Le lactose est le seul sucre libre et quasi eXatluslait. C'est le composant majeur du lait
et le plus constant en proportion. A la concerdratile 50g/l dans le lait de vache, il
représente presque la moitié de la matiere sectsoretactivité osmotique globale est
beaucoup plus élevée que celle des autres comdtitudors de la fermentation du lait en
yaourt, 25-30% du lactose seulement est hydrolgseglucose et galactose. La majeure
partie du glucose est ensuite transformée en deickque de sorte qu’'a la fin de
I'incubation, les glucides des vyaourts “nature” tsoconstitués par du lactose
principalement, par du galactose et par de trédefiquantités de glucose.
En général, la teneur en glucides est:
- Equivalente a celle du lait de départ quand dwelaipoudre a été ajouté (3%);
- Inférieure a celle du lait de départ s'il n'y a pddition de lait en poudre ;
- Supérieure si les yaourts sont sucrés ou aromatikés
1.4.3Les lipides:
La valeur énergétique est variable en fonctionglesides mais aussi des lipides (c'est-a-
dire en fonction du type de lait utilisé : enti®&f2 écrémé ou écrémé). Quoi qu'il en soit, la
majorité de ces lipides sont saturés [1].
1.4.4Les minéraux:
- Calcium
La quantité de calcium est plus importante dangdesirts par rapport au lait grace a
l'augmentation de l'extrait sec. Ainsi, on passd 2@ mg/100ml dans le lait a 170
mg/100g en moyenne dans les yaourts. Le yaourtptaiie des aliments dont la
densité calcique est la plus élevée (densité ascigquantité de calcium /100kcal):
d = 346 mg/100kcal (yaourt nature). L'acidificatipar I'acide lactique du yaourt
provogue une solubilisation du calcium qui seraisatoieux assimilé [1].
- Autres minéraux
La teneur en phosphore varie entre 100 et 115m@g/1Qe rapport calcium/
phosphore est de 1,5 ce qui est excellent. La tesreyotassium varie entre 180 et

210 mg/100g quand a la teneur en sodium, ellelesaitre 40 et 60mg/100g [7].
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1.4.5Les vitamines:

Le yaourt contient des vitamines du groupe B ebldaguantité et il est dépourvu de
vitamine C. Cependant, les bactéries lactiquesyssedt certaines vitamines du groupe B
ce qui augmente légérement cet apport de 10 al%%.vitamines liposolubles sont
apportées en petite quantité sauf dans les yafalmisjués avec du lait écrémé ou il n'y en
a aucune.

Remarque: certaines vitamines sont dégradées pafiol® méme si les pertes sont

compenseées par la concentration du Jajt

1.5 Technologie de fabrication du yaourt :
1.5.1 Choix du lait:
La principale matiere premiére pour la fabricatides yaourts est le lait dont, pour

1'essentiel, le lait de vache. Il peut étre soitaiifrais, soit du lait recombiné (a partir de

lait en poudre maigre et de matiere grasse laitiahgydre), soit du lait reconstitué (a partir
de lait en poudre). En général, il est constiteedron 88% d'eau et de 12 % de matiere
séche contenant des glucides, des protéines,pidsdiet des minéraux [8]. Le lait destiné
a la production de yaourt doit étre d’'une qualigétbriologique tres élevée. Il doit avoir

une faible teneur en bactéries et substances didespl’empécher le développement du
levain du yaourt. Le lait ne doit pas contenir dilaiotiques, bactériophages, résidus de
solutions de NEP ou d’agents de stérilisation [9].

1.5.2 Etapes de fabrication du yaourt :

Les procédés de fabrication des yaourts se casmsié par trois grandes étapes : la
préparation du lait, la fermentation et les tragets post-fermentaires du produit. Le
diagramme de production differe selon le type dedpit (yaourt ferme ou brassé) et
présente des variantes selon sa teneur en matjeasses et son arbme. Le diagramme
général de production est présenté dans la figue¢ lés étapes de la fabrication sont
détaillées aux paragraphes suivants:

a) Préparation du lait :

- Prétraitement du lait:
Dans les pays de production laitiere, le lait femisve en camions-citernes réfrigérés
a l'unité de production. Il est contrélé lors deréeeption, pompé puis filtré pour
éliminer les résidus solides, puis stocké a freia°C). Le controle de la qualité du

lait se fait sur :
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- La qualité sanitaire : la température de transpertnombre de
germes totaux et de cellules somatiques, ainsl'agidité titrable;
- La qualité technologique : analyse de sa composi@io matiere
grasse et en matiére azotée, dépistage des aigiileist
Une légére thermisation a 60-65°C peut étre préaéai le lait doit étre stocké plus
d'une journée. [10]
Standardisation du lait:
La composition du lait varie selon les races,Malntation, le stade de lactation de
I'animal et la saison. C'est la raison pour lagyedh fabrication de yoghourts, il est
nécessaire de standardiser le lait en matiére egreise€n matiére protéique, pour
répondre aux spécifications nutritionnelles et aadeptiques des produits et obtenir
une qualité constante au cours de l'année powpende produit.
Le lait subit dans un premier temps un écrémageceatrifugation permettant
d'atteindre moins de 0,07g de matiere grasse p@dg tle lait. Le lait est ensuite
mélangé a la créme dans des proportions caraa@gstdes produits finis souhaités.
Les teneurs en matiere grasse des yoghourts du eamnsont généralement
comprises entre moins de 1% pour les yoghourts gnesi et 3,5% pour les
yoghourts au lait entier, voire plus ( jusqu'a 1a¥ahs certains pays. Concernant la
standardisation du lait en matiere seche qui estfagteur important puisqu'il
conditionne la viscosité et la consistance du pitcetudonne lieu a un coagulum de
yaourt plus ferme tout en diminuant la tendanca &éparation du lactosérum [7];
elle peut étre établie de diverses manieres, lex deuramment utilisées sont la
concentration (évaporation ou osmose inverse) @djohction de poudre de lait
ecremeé ou des protéines d'origine animale (pradéohe lactosérum, caséines et
caséinates) a des doses variant selon la textwlenehée (yoghourt a boire,
yoghourt ferme ou yoghourt brassé). Selon le cddeseprincipes FAO/OMS, la
teneur minimale en matiére séche est de 8,2 % gloesla FIL exige une teneur
protéigue minimale de 2,8% du produit fini ou d&@38e I'extrait sec laitier total non
gras du produit fini. Cependant, les teneurs mitesmaequises sont variables selon
les pays et sont globalement comprises entre 2%et[6]
Autres éventuels ajouts:
- Sucre ou édulcorant: Il est possible d’ajouter alccharose disaccharide ou un
monosaccharide tel que du glucose. Il convient aldigner que l'addition

d'une quantité supérieure a 10% au lait avant larioge
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d’ensemencement/incubation a un effet contraire k& conditions de
fermentation car cela modifie la pression osmotidudait. Pour satisfaire les
personnes, au régime, parmi lesquels les diabétigprésentent une catégorie
importante, il faudrait utiliser des édulcorantk.slagit d'additifs qui n'ont
aucune valeur nutritionnelle mais possédent urt @8 sucré méme a trés
petites doses. Comme ces produits sont sensiblelsaauffage, ils sont toujours
ajoutés apres le traitement thermique [6]. Les itmmds d'utilisation ainsi que
les quantités d'édulcorants autorisés sont fixés nateau de [l'arrété
interministériel du 15 décembre 1999.

- Agents texturants : L'ajout d'additifs (agent dduee, etc..) dans les yaourts est
autorisé par la réglementation de la majorité dmgspmais pas en Algérie.
Dans ce cas, les produits sont appelés "produfitsrafrais fermentés”. Lors de
cette étude, bien que des agents de texture smjmnes aux produits, seule la
dénomination yaourt sera retenue pour faciliteletdure. Les fonctionnalités
recherchées des agents texturants sont en généapbport de texture et/ou une
suppression de la synérése dans le produit fimevaidiminution du colt d'une
formule, a texture équivalente. La plupart des tmeate texture sont des
polysaccharides (d'origine végétale ou microbiensepsceptibles d'interagir
avec les protéines laitieres lors du traitemenintigue ou de la fermentation.
Le type ainsi que la quantité d'agents texturantsjauter doivent étre
déterminés par chaque fabricant sur la base dpdténce. [6]

- Homogénéisation:

L'homogénéisation vise, avant tout, a réduire iHetales globules gras et est
indispensable pour éviter la remontée de la matjeEasse pendant la fermentation.
Pour des raisons hygiéniques (risque de contaroimatielle est généralement
réalisée avant le traitement thermique du mix oucaurs de sa montée en
température, vers 65-70°C. Cette opération augnmégéement la viscosité du lait
[11] et par conséquent du yoghourt, lui conférarg meilleure stabilité et réduisant
I'exsudation du sérum (ou synérese) pendant l&agecdu yoghourt ferme. Enfin,
elle confere un aspect plus blanc au produit filiomogénéisation est réalisée sous

pression (généralement entre 100 et 300 bars).
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- Traitement thermique:
Le mix de fabrication est soumis a un traitemeatrtiique a double objectif :

- Elimination de la plus grande partie de la florembienne naturelle présente
initialement dans le lait, dont la flore d'altéoatiou pathogéne.

- Amélioration des propriétés physiques du yoghouiscpsité, capacité de
rétention d'eau). En effet, le traitement thermigéeature plus de 85% des
protéines solubles. Ceci permet d'augmenter latdéahe matiere insoluble
dans le caillé pour la coagulation et d'assurer hwrene texture au produit
fini.[12]

Ce traitement thermique peut étre effectué selax geocédés: le traitement batch
(de plus en plus rare) ou, le plus souvent, laemaent en continu. Le traitement
batch est réalisé dans des cuves a double envelp@pmjection de vapeur. Dans ce
cas, les barémes appligués sont généralement d©8%C pendant 15 a 30 min. Le
systéme continu est plus rationnel pour les unitésfabrication industrielle. I
implique la mise en ceuvre d'échangeurs a plaquasholaires. Le traitement le plus
courant, dans ce cas, est un chauffage a 92-95i@apequelques minutes. [6]

- Dégazage:
Le dégazage du lait est une étape importante, peltenet d'assurer une bonne
croissance des bactéries lactiques et I'acidifinatiu lait. Les systemes utilisés pour
les mélanges des poudres sont source d'incorpordtaygene; il est donc possible
d'observer des inhibitions de croissance des besté&ctiques a cause d'une forte
concentration en oxygéene dissous dans le mix laltidemeure impératif d'installer
un systéme de dégazage apres le préchauffage gimer t'air (et donc l'oxygene
dissous) du lait. Son principe est celui d'unelodoa vide ou une dépression partielle
(0,3 2 0,4 bars absolus) est réalisée aux enviter@d°C. Il est associé, en général, a
une réincorporation des condensats afin de ne mhdifier I'extrait sec du lait de
départ. [6]

- Refroidissement du lait:
Apres la pasteurisation, le lait est refroidi a température d’ensemencement

souhaitée, habituellement de 40 a 45°C.

b) La fermentation:
- Criteres de choix:
Pour bénéficier de l'appellation yaourt, la réglema¢ion impose la seule présence des

deux bactéries lactiques thermophil8geptococcus salivarius subsp. thermophiais
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Lactobacillus delbrueckisubsp. bulgaricus (voir Fig.1.2). Les ferments sont toujou
utilisés en cultures mixtes, associles deux especes, et souvent plusieurs souches
méme espéce bactérienne. Les criteres de choisalehes reposent principalement
des considérations technologiques (vitesse d’acidibn, résistance aux bactériophac
et organoleptiques (proction d’exopolysaccharides et de composés d’ardbmes-
acidification). Ainsi, selon le cas, il peut étecommandé de sélectionner et d’associel
souches présentant une activité acidifiante élawée production de polysaccharides ot

composés di@mes importante, ou une faible -acidification.

Fig.1.2. microphotographie réalis a partir du yaourt mettant «
évidence la présence des deux bactélLactobacillus bulgaricu(A)
et Streptococcus thermophil@B) [13]

- Protocoopération:

Lors de la production de yaourt, l'utilisation coimée de St thermophilu et Lb.
bulgaricus permet de valoriser I'interaction indirecte postiexistant entre ces del
especes [14].Cette interactin, appelée protocoopération, traduit par divers
phénoménes:
- Accroissement des vitesses de croissance et desrteations bactériennes fina
[15] [16]
- Diminution du pH final du produit en culture mix[17] [18]
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Augmentation des vitesses d'acidification par rappox vitesses bservées en
cultures pure§l8] [19]

Stimulation de la production des composés d'aréneés notamment d
l'acétaldéhyd§20] [21] [22].

Accroissement de l'activité protéolytiq[18][23]

Amélioration de la stabilité physique du produitéduction des problémes
synérese ) et de sa consista[20][24]

Production accrue d'autres composes tels que tgbsaccharide[25][26]

Cette association, esh faitbénéfique pour les deux espegcmais n'est indispensable

leur croissance ni a leur sun[27][28]. Dans une protocoopération, chaque espéce pt

une ou plusieurs substances, absentes initialechemilieu de culture, qui stimulent

croissance de l'autre espece. Au cours de la sgmloloservée dans le yoghourt, les ph

de croissance des dewpeces sont décalées dans le temps. En effet, mteaskans un

premiére phase, principalement a la croissancStreptococcus thermophi. Dans un

deuxieme temps, cell@-est ralentie du fait de I'effet inhibiteur dacide lactique produi

alors qie le taux de croissance Lactobacillus delbrueckii subsp bulgaric augmente (
voir Fig.1.3) [4]

Streptococcus thermophilus Lactobacillus delbrueckii subsp. bulgaricus

acides aminés m%

+ 4——+ <4 protéines du lait
peptides

5 TR ¢

acide formique
urée du lait T

lait

Fig.1.3Schéma représentant les facteurs stimular

coopération interespéces [29]

L'interaction indirecte positive observée, s'exjpdicgen grande partie par des exiger

nutritionnelles des deux bactéries. Les lactobegiffrésentent une activité protéolytic
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plus importante que les streptocoques [18]. llerkt ainsi dans les milieux des petits
peptides, des acides aminés et , a un moindre ,dégsévitamines solubles et des bases
puriques et pyrimidiques [30] qui sont alors uéisparStreptococcus thermophil@4].
Cette levée partielle des phénoménes de limitdiémnau substrat azoté stimule ainsi la
croissance des streptocoques. Ceci est confirmEgartin et al. [3Rqui démontrent que

la protéase de paroi Prt dactobacillus bulgaricugpermet de fournir au streptocoque les
composés azotés nécessaires a sa croissance.t@as aonfirment, en outre, qu'elle est
plus efficace que la protéase PrtSSieeptococcus thermophilugn retour Streptococcus
thermophilusfournit de l'acide formiqu¢33][34][35] nécessaire a la synthese des bases
purigues (xanthine, adénine et guanine), et dorscadédes nucléique deactobacillus
bulgaricus[36][37]. Selon les auteurs et selon les souchestjifaulation ddactobacillus
bulgaricusse produit pour des concentrations en acide foren@umprises entre 20 et 600
mg/L [20][38][39]. Selon Ascon-Reyes et Driessen [40][4&] streptocoque produit
également du dioxyde de carbone qui stimule lsssavice deactobacillus bulgaricusCe
CO, est issu de la décarboxylation de l'urée, soegsidla d'une uréase présente chez la
majorité des souches @&reptococcus thermophilyd2]. Si le mécanisme d'action O
n'est pas clairement établi, il est probable qgit impliqué dans la synthése de l'acide
aspartique [41]. Enfin, deux autres facteurs dawdation deLactobacillus bulgaricupar
Streptococcus thermophilasit été mis en évidence. Il s'agit de l'acide piue [43] et de
I'acide folique [44]. Cependant, les voies métapas impliquées dans leur mode d'action
ne sont pas encore élucidées. Cette interactioitiygos'accompagne d'une interaction
négative de type amensalisme, qui fonctionne dessléux sens : en effet chacune des
deux especes produit de l'acide lactique qui vaberhla croissance de l'autre espece.
Toutefois, Benthin etl [45] montrent que lisomére L de l'acide lactique, progar
Streptococcus thermophiluserait plus fortement inhibiteur que l'isomére [pour le
développement deactobacillus bngariqusCes interactions sont résumées au niveau du

tableau suivant:
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Tableau 1.2Interactions métaboliques entre les deux bacténesilture mixte dans le lait

[13]
S. thermophilus S. thermophilus S. thermophilus
Lb.bu*garicus Lb.bulgaricus Lb.bulgaricus

Mécanisme et Synthése d'acide Production de | Production| Acide Acide

facteur lactique & partir du peptides et d'acides de CQ | formique | pyruvique
d'interaction lactose aminés sous par , acide

l'action de la activité folique
protéinase PrtB uréase

Roéle de Inhibition de la Activation de la | Synthése | Synthese) NC

I'interaction croissance croissance de l'acide des
aspartiqgue| bases
puriques

NC: non caractérisé

- Conditions de fermentation :

Les ferments Llactobacillus delbrueckii sous-espéce bulgaricus Sreptococcus

thermophilu, en proportions optimales pour la symbiose baatée, sont soit préparés
préalablement en cuve (levain) par un ensemencefisemi-direct”, soit incorporés
directement, ce qui correspond a un ensemencendaect”. Depuis ces dix derniéres
années, c'est lI'ensemencement "direct" qui estug @uramment utilisé. En effet, il
présente différents avantages sur |'utilisation tévain:

- Utilisation simple: les ferments sont préts a I'@ngt présentés sous forme
lyophilisée ou congelée a des doses permettasebteencement entre 0,001 et
0,6 g/L.

- Meilleure maitrise des ratios entre les deux espedidisés une meilleure
régularité des fonctions technologiques de chacdeatre elles (texture,
arome..) est ainsi obtenue.

En général, la fermentation est réalisée a unedeatyre comprise entre 36 et 45°C, qui
correspond a la température optimale de croissdesderments du yoghourt. Dans ce cas,
la période d'incubation peut étre tres courte 3@hsi le ferment est actif et que le ratio
entre les deux espéeces est bien équilibré. Ceptnalam fermentation longue peut étre
utilisée, avec une incubation a une températurehgrale 30°C pendant 16 a 18h, comme
c'est le cas dans les pays d'Europe du Nord [46¢nSe type de yaourt produit, ferme ou

brasseé, la fermentation se déroule dans des padamaides tanks de fermentation dont la
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forme, la taille et I'instrumentation varient. Dalescas du yaourt ferme, la coagulation se
tient directement dans le pot, aprées conditionnémaseptique. L’inoculation et,
eventuellement, I'ajout d’arébmes ou de colorantst séalisés dans le lait. Si nécessaire,
des préparations de fruits sont apportées directedans le pot. Puis, le lait ensemencé est
distribué dans les pots qui sont ensuite rapidensallés, incubés et refroidis.
L'incubation est conduite soit en chambres chaudeec une circulation forcée d’air
chaud, puis d'air froid pour le refroidissementjtsn tunnels, dont la longueur et la
vitesse de déplacement des palettes contenanvtiesi@ yaourts dépendent de I'acidité du
produit recherchée.

Dans le cas des yaourts brassés, la fermentaticeffestuée dans la cuve de fabrication.
En fin de fermentation, le gel est éventuellemeas®é dans la cuve, puis pompé pour étre
refroidi et conditionné. La cuve peut étre soit tifiothctions (traitement thermique du lait,
fermentation, refroidissement), soit uniquementi@a la fermentation, soit prévue pour
la fermentation et le refroidissement. Le volume daeves disponibles dans le commerce
varie de quelques dizaines de litres a plusieuraimies de milliers de litres. Elles sont
généralement munies d’'une double enveloppe afiasdi@r les transferts thermiques et
d’'un systeme d’agitation afin d’homogénéiser |¢ &ide réhydrater les ferments lors de
I'ensemencement. Elles sont aussi équipées d’'uamgsde nettoyage en place.

c) Traitement post-fermentaire:

- Brassage:
Le brassage du coagulum, qui intervient uniquenmanmtproduction de yaourts
brasseés, est réalisé avant le refroidissemenst Iefectué soit par brassage lent, a
'aide d’hélices marines, dans la cuve de fermé@matsoit, le plus souvent, par
pompage du gel, en amont de I'échangeur thermigiire.de lisser le gel et d’éviter
la présence de grains dans le produit, le coagplemt passer au travers d’'un filtre
ou traverser une téte de lissage.

- Refroidissement du coagulum :
Dans la phase finale de l'incubation, lorsqu’esteah le pH voulu (hormalement
environ 4,2-4,6), le yaourt doit étre refroidi &4%°C. Ceci bloque temporairement
une ultérieure augmentation de l'acidité.

- Addition d’autres ingrédients
Les autres ingrédients classiquement ajoutés sesmtpdeparations contenant des

fruits, des céréales, des arbmes ainsi que desatdo Leur incorporation s'effectue



30

soit avant la fermentation pour les yaourts ferrseg avant le conditionnement pour
les yaourts brassés.
- Conditionnement et stockage:
Les yaourts sont généralement conditionnés danx dgpes de matériaux
d’emballage : le verre, réservé aux produits hautgdmme, ou le plastique. Le
remplissage et le dosage des pots sont effectuédepgompes volumétriques, sous
air filtré. Les pots sont fermés de facon hermdigar thermo-scellage, en utilisant
des opercules décontaminés par rayonnement infyaroles pots sont ensuite
imprimés d’'une date limite de consommation et dtode permettant d’assurer leur
tracabilité. Les lots, de 2 & 16 pots, sont coideces grace a une sur-emballeuse.
L’étiquetage des yaourts est impératif. Un certaombre d’indications doivent
obligatoirement figurer sur I'emballage a savoir:
+ l'indication de l'espece animale si le lait mis eBuvre n'est pas
exclusivement du lait de vache (exemple : yaoutadule brebis) ;
+ la mention « maigre » si la teneur en matiére grassproduit, calculée sur
la partie lactée, est inférieure a 1 % en poids ;
+ la mention «sucré » ou « aromatisé a... » le chéaht (exemple : yaourt
aromatisé a la fraise) ;
+ la mention des ingrédients ajoutés, comme la palpées préparations de
fruits (exemple : yaourt a la fraise) ;
+ la date limite de consommation, sous la forme @r&sommer jusqu’au... ».
Cette date, indiguée sous la responsabilité duckait; doit étre postérieure
au maximum de 24 jours a la date de fabricatiod). [1
Apres leur fabrication, les yaourts doivent étreinteamus a une température
maximale de + 6C pendant leur transport, stockage ainsi que lersadmise en

vente au consommateji7]
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CHAPITRE 2
PROPRIETES STRUCTURALES ET RHEOLOGIQUES DU YAOURT

2.1.Structure du yaour

La transformation du lait en yaourt résulte demise en place d'une structL
complexe etd’'un changement important ¢ propriétésrhéologique formant ainsi une
dispersion oncentrée d’agrégats protéig. La figure suivante met en évidence
structure tridimensionnelle du yaourt obtenue per@scope électroniquiLes principales
structures impliguéeslans ce phénomene sont les protéines et plus @méeid les

caseéines. [48]

o[8]
2.1.1. Les caséines:
Ce sont les protéingwincipales du lait. Il existe, en fait, quatre égpde caséine” ds;-,
asy-, B- etk” qui se distinguent les unes des autres par leupgsition en acides amin,
et par voie de conséque, par kurs propriétés physicochimiques. En général.
caséines sont des macromolécules contenant du lpdrespt un nombre élevé d'acic

aminés dat les plus importants sont la proline, leucinéaeide glutamiqu.[49]
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a) Organisation micellair

Dans le lait, ledifférents types de caséinesf, as,-, B- et k) s'associent pour
former des micelles, de structure sphérique supéulaire et de diamétre moyen 1
nm. Différents modeélethéoriques de 1'orgésation micellaire sont proposéans la
littérature.[2] Les auteurs s'accordernéanmoins sur une structuregénérale trés
hiérarchisée (Figure.?). La micelle est composée d'un cceur bptiobe essentielleme
constitué de caséineset B. Lesk- caseinesdont la partie terminale etrés hydrophile et
chargée négativemensontsituées ala surface des micelles et assurent le tien en
suspension @ahs la phase aqueuse en constituant une sorte edelate. La structur
micellaire est maintenugrace ades liaisons faibles, des ponts salins impliq : le
calcum ou le phosphate de cium, des groupements phosphoryles ou carboxyle
certaines chainetatérale des caséines, ainsi que des rext&ons hydrophobes. Elle

possede un degré d'hydratation éle[50]

Caseins oy
-+
caséne x =
caseing o; :
e caseine ow;

+
caséine 3

# microgranules
de phosphate

i ? § - de calcium

s i
[ modéle de Holt (1992) |

Figure.2.z. Modele de structure de micelle de casé
selonOno et Obatd51]

b) Propriétés fonctionnelle

Les caséines possedent propriétés épaississantasnulsifiantes et moussanteCes

différentes propriétés sont dues a la nature arhphifgdes parties hydrophobes et



33

parties hydrophiles sont présents dans leurs steg)t des molécules de caséines. La
propriété fonctionnelle majeure des caséines maice est probablement l'aptitude a
former un gel suite a une acidificatigh2] En effet, Lors de la baisse du pH, due a la
fermentation lactique, les micelles de caséinesssabt des changements substantiels. Le
déplacement de 1'équilibre acido-basique entrameediminution progressive de la charge
ionique des micelles qui devient nulle. En paralléine solubilisation du phosphate de
calcium micellaire est observée, entrainant ladig®n de la structure. Par la suite, la
solubilité des caséines se trouve fortement dir@naési que leur capacité d'hydratation.
Le pH auquel commence la gélification du lait dépere la température et des
prétraitements thermiques du lait [8]. En dessdus gH de 5,5, lorsque la majorité des
ions calcium et phosphate ont quitté la micellleed reste encore visible au milieu d'une
guantité croissante de trés petites particulesujasge qu'un pH de 5,2 soit atteint
[53],[54]. Pour des pH plus bas, des particules at€ines se créent a nouveau par la
formation des liaisons hydrophobes, hydrogenes lettréstatiques. Bien qu'elles
ressemblent aux micelles de caséines initialess albnt plus grosses et tres différentes a
cause de 1'absence du phosphate de calcium. Lgsufesr ainsi formées constituent un
réseau donnant naissance a un gel retenant la phasese. A un pH inférieur au point
isoélectrique des caséines (pH = 4,6), le résedimensionnel formé de chaines et
d’agrégats caseiques est stabilisé et n’évoluégoiernent plus. L’agrégation des micelles
de caséine a pH 4.6 est irréversible. [2] Pendanihlase de coagulation, les protéines
sériques dénaturées participent a la constructioréseau gélifié, en se fixant a la surface
des micelles de caséines, tandis que les suches autres constituants mineurs restent
solubilisés dans la phase aqueuse.

2.1.2. Les caséinates:

Les caséines sont des molécules insolubles das tlans les conditions normales.
A cet effet, les industriels ont cherché a avoe torme soluble qui facilite leur utilisation.
Plusieurs techniques ont été mises en ceuvre dasenseet ont mis au point ce qu'on
appelle les caséinates. [52]

a) Définition:

Au terme de la réglementation Européenne, un cateeast un produit obtenu par
séchage de caseéine brute traitée préalablementdageagents neutralisants autorisés tels
que la soude, la potasse, la chaux éteinte, la mézig les carbonates de sodium,
potassium, calcium, magnésium. Il existe en fdfedents types de caséinates. Les plus

utilisés sont: le caséinate de sodium, le casén@jgotassium, le caséinate de magnésium
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et le caséinate de calcium. La nature du cationeainfluence notable sur son interaction
avec les caséings?] On se limitera dans cette étude au caséinate diensoqui fera
I'objet de notre travail.

b) Propriétés fonctionnelles:

Les caséinates de sodium possédent de bonnesébéspfonctionnelles qui se
traduisent par:

- Modification de la viscositéta nature et la teneur en protéines laitieresrjpue réle
important sur la texture des yaourts modifiant ialesr viscosité. Une comparaison de
microstructure a été établie sur trois types deustacenrichis respectivement en protéines
sériques, poudre de lait, ainsi qu'en caséinatediem et a été mise en évidence par

microscopie électronique a balayage (MEB). ( Vagure 2.3 )

Figure 2.3: Microstructure de trois types de yaourts enricbgpectivement en protéines
sériques (a), en poudre de lait (b) et en cas&miesodium (c) établie par microscope
électronique a balayage (la barre blanche indiquen}.[55]

Un réseau protéique fin, homogeéne avec des porgsetites tailles, caractérisé par un
faible degré de viscosité a été observé dans ldegaourts enrichis en protéines sériques.
Par opposition, I'ajout de caséinates de sodiuns teamix laitier a donné naissance a une
structure protéique hétérogéne avec de larges agrgtpbulaires formant ainsi de grands
pores et possédant une viscosité tres élevée338[38] Cette organisation irréguliére du
gel a été observée aussi dans le cas d'un engoiéss en poudre de lait, cependant celle-
ci était moins prononcée comparée a celle du vaenrichi en caséinates. Cette
divergence de structure a une relation en fait d@ecatio protéines sériques / caséines

présents dans le mix laitier. En effet, I'enriceieent en protéines sériques a donné
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naissance a une matrice dense composée de cohgie®s ainsi que de courts agrégats
micellaires traduisant ainsi le faible degré dedusies micelles des caséines. Ceci est d
sans doute au pourcentage trop élevé de protédnigsias dont la présence au sein du mix
laitier a provoqué une perturbation dans la fusies particules de caséines. Par contre les
yaourts fortifiés en poudre de lait et en casémale sodium ont donné naissance a une
matrice plus ouverte constituée de solides chdtreses de caséines et de gros agrégats
da probablement a l'interaction et la bonne fuslea micelles augmentant ainsi le degré
de viscosité. [55] Les yaourts enrichis en casémpbssédant ainsi le pourcentage le plus
élevé en caséines donne par conséquent naissalesegels onctueux et trés consistants
(voir tableau 2.1) Pourtant, ces derniers ne s@st ytilisés simplement comme agent
modifiant la viscosité, car ils sont plus chers netitement moins efficaces que les
polysaccharides.[52]

Tableau 2.1:Viscosité intrinséque de différentes protéinetidegs [52]

Protéine laitiere Viscosité intrinseque
(ml/g)
Caseines; 10-20
Caséinays, 11-14
Caséingg 20-25
Caseéinec 10-35

Caseéinate de sodium 20-40

 — loctoglobuline 2-3
a-lactalbumine 2-3

- Propriétés émulsifiantes :Les caséinates possedent des propriétés émuisgfian
meilleures que celles des caséines micellairesa €ekplique par la grande stabilité des
micelles dans les valves des homogénéisateurshasppate de calcium micellaire reste
intact et en interaction avec les caséines, etidi@tent de la caséine micellaire a travers
l'interface eau-huile est empéchée. Il est imptssde former une monocouche de
protéines a la surface du globule gras. [52] Urss#ment des sources des protéines
laitieres selon la capacité et I'aptitude a la ibsation des émulsions a été établi par
plusisures auteurs et a montré généralment quasi@mate de sodium stabilise mieux les

émulsions que les isolats protéiques sériques.[50]
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- Absorption d'eau:
Cette propriété des caseéinates est exploitée diffésents secteurs agroalimentaires. La

plupart des caséinates sont de bons rétenteurs[8®}a(voir tableau 2.2).

Tableau 2.2:Comparaison de I'absorption d'eau entre les easéinles caséinates [59]

Type de caséine Absorption d'eau (g d'eau

par g de poudre)

Caséine acide 1
Caséinate de calcium 1.6
Caséinate de sodium 3

- Propriétés moussantes :

Les caséines et les caséinates de sodium sont rge dgents moussants. Ce sont des
ingrédients essentiels pour les crémes fouettées, dauces nappantes et tout
particulierement les créemes glacées. Cependanteilsont pas capables de former des
mousses stables. Dans tous ces produits c'eseseme de matiére grasse qui permet

d'atteindre une stabilité de grande dy&ds.

2.2. Réle des agents de textures (hydrocolloidedpsstructure du produit :

Les manipulations successives du gel lors de lacktion du yaourt brassé (brassage,
pompage, brassage lors du mélange avec les frué@sjragilisent et le rendent moins
consistant, en favorisant la synérese. Des agentexdure sont alors utilisés, il s'agit en
fait des macromolécules hydrosolubles (hydro cdéle) qui conduisent a une fixation de
1'eau et & une augmentation de la viscosité. [8)éféral, ces macromolécules texturantes
forment des réseaux tridimensionnels par des haiswec les constituants du yaourt ou les
ions calcium. Il existe en fait tout une panopliggents texturants pouvant intervenir dans
I'industrie laitiere. Nous ne décrirons ici que xettilisés lors de notre étude a savoir: les
pectines, I'amidon modifié, les carraghénanes &tgdmme xanthane. Les critéres de
sélection ont été établis suivant une recherchdiobiaphique et suivant aussi la

disponibilité du produit.



37

- Les pectinegE 440):
Les pectines sont dé&paississan anioniques, extraits des fruits tels que les agsuou

les pommes.Il s'agit de polyosides constitués d'une ne principale d'acide

galacturoniques liés ea-(1-4). Des groupements rhamnoses interrompent «chaine

linéaire sur laquelle s'attacherégalement des chaindatérale de sucres neutres
[60],[61](Figure2.4).
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Fig.2.4 Schéma représentant tructure des pectines [¢

Les propriétésles pectinedépendent de leur degré d'estérifica(iDit), qui est le nombr
de fonctions acidesstérifiee pour 100 monomeéredacide galacturonique. Les pectit
hautement méthylésOE >5(%) gélifienten milieux acides (pH < 3,5) tres sucrés (60%
de la matiere secheles plusadaptées aux yaourts sdes pectines faiblement méthes
(DE <50%). Elles forment des gels par interaction avechons divalentprésents dans
le milieu. L'aciditéet la teneur en sucres influencent la vitesse etempérature de
gélification.[63],[64] Ainsi dans les yaourts, le processusgélificatior fait appel a la

2+

formation de zones de contact dans lesquelles <" est lié aux maillons pectiqu

disposé en une structuide type "boite a ceufs".
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- Les amidons modifiés :

Les amidons "modifiés" sont obtenus a partir d'amsd"natifs" eux-mémes provenant de
céréales ou de tubercules. Les matiéres premiéms genéralement le & le mas
cireux, le blé, le manioc et le tubercule de pomde terre. Les amidons sont
essentiellement constitués de deux homopolyméresDeglucose : 1'amylose et
1'amylopectine. Le ratio entre les deux composasttsiépendant de 1'origine botanique de
1'amidon, mais en regle générale, 1'amylopectihenagoritaire. Les amidons natifs sont
parfaitement adaptés aux produits fraichement péépet sans longue conservation, mais
ils supportent mal les contraintes technologiqéssiltant de la cuisson, de l'appertisation,
de la congélation/ décongélation. En modifiant piysment et chimiquement les amidons
natifs, on obtient une gamme d'amidons "modifiés'cdmportement différent : solubilité
a l'eau froide, viscosité plus stable aux variaide pH et de température, meilleure tenue
des gels et fluidité a chaud.

Les types de modifications sont les suivants:

» la substitutionqui comprend:

+ Une stabilisation par estérification ou éthérificat Cette transformation
modifie les propriétés de gélification, abaisse température de
gélatinisation, permet de supporter les cyclesalielégel;

+ Une réticulation aux phosphates et adipates quinelonne meilleure
résistance au cisaillement, a la chaleur et adit&ciet qui permet de
modifier la vitesse de développement de la viségsindant la cuisson;

» La réduction de la viscositéelle s'effectue par traitement acide ou dextiation
afin d'abaisser la viscosité a chaud de I'amidotdeete cuire & des concentrations
plus élevées ;

» La prégélatinisationon procéde a une cuisson suivie d'un séchagemsinour, ce
qui rend les produits solubles dans I'eau froif8] [

- Les carraghénane@z407)

Les carraghénanes sont des polysaccharides nabitelsus a partir de certaines variétés
d’algues rouges. lls possedent un pouvoir de tiéteet de liaison de I'eau trés important.
Ce sont des agents épaississants, gélifiantshélisdats dans les milieux riches en eau (ou
en lait), ce qui permet de créer un large évemkaitextures selon le type d’extrait et la
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maniere dont il est utilisé. lls fournissent adlustrie I'opportunité d'obtenir des solutions
visqueuses et des gels plus ou moins fermes.

Les carraghénanes sont issus d'une famille de aotymrides linéaires formés d'un
dimére d’unités alternées deD-1,3 etp-D-1,4-galacto-pyranose sulfatés (voir figure.2.5).

Il existe en fait différents types de carraghénateactérisés par des structures de bases
différentes. En effet, selon la place et le nomd@e radicaux sulfuryl sur le cycle carboné
des diméres, on distingue les kapp, (ota ( ) ou lambda X ) carraghénanes. Les
échantillons commerciaux sont en fait des mélamjes ou moins enrichis en l'un ou

I'autre de ces trois types.

0,50
s CH,0H 0
U 0 r__._,..-r"'

iota: R = ED;
kappa:R=H

Fig.2.E: Schéma représentant le dimere

formant le carraghénane [65]

L’'une des principales caractéristiques des carrsayigs est leur réactivité élevée avec les
protéines, principalement les protéines d’origiaetée. L'interaction avec les protéines
lactées se produit surtout entre le carraghénappakat la caséine par des interactions
électrostatiques. Cette réaction est hautemenind@pée du pH du systéme et peut étre de
type spécifique ou non spécifique. L'interactiogafique se produit au point isoélectrique
des protéines bien que les deux molécules soiemyébs négativement. L'interaction non
spécifiqgue se produit au P point isoélectrique) des protéines ainsi qu'assdus du ;P
due a une forte attraction entre les deux molécgl@sdans ces conditions sont de charges
opposées. Il faut souligner que les carraghénammischargés négativement sur toute la
gamme de pH.
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Dans le cas d’une interaction spécifique, on netedeux effets:
+ interaction par des ponts calcium et interactioeae entre le carraghénane et la
protéine pour former un complexe ;
+ le complexe qui en résulte s’organise en un résadimensionnel, formant un gel
a faible dose.
Dans le cas d’'une interaction non spécifique, &ctién dépend de la relation de charge
nette entre la protéine et le carraghénane. Auedssdu point isoélectrique, la protéine se
trouve chargée positivement, il se produit unesfarteraction. Quand la relation de charge
électrique entre la protéine et le carraghénanégae a 1, le rendement de réaction est
maximal, produisant une coprécipitation, c’est om&hode pour retirer les protéines de la
solution. Pour des applications proches du pooélectrique dans lesquelles on ne désire
pas précipiter les protéines, on peut utiliser d#kides protecteurs tels que I'amidon, la

galactomanase ou le carboxyméthyl cellulose.[66]

- Le xanthane(E 415)

Il s'agit d'un hétéropolymere anionique (polysaddeg d'origine microbienne obtenu
par fermentation aérobie danthomonas campestri€e polyoside est constitué d'une
chaine linéaire dp-D-glucose lié en (1-4) portant un branchement#htgvoir fig.2.6).
Ces chaines latérales sont constituées @fDnmannose éventuellement acétylé en C6,
d'un acide glucoronique et d'i\D mannose terminal. Environ la moitié des résidus
mannose terminaux portent un acide pyruvique chéatre le C4 et le C6. A l'état
solide, les molécules sont sous la forme d'héliegec 5 unités répétitives par tour
d'hélice. Les ramifications se trouvent repliéesoleg de la chaine. Les molécules de
xanthane de conformation hélicoidale peuvent stapper & des batonnets rigides qui
n'‘ont pas tendance a s'associer entre eux. Lesiosmlusont donc plutdt de type

épaississant. [63]
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Fig.2.€. Schéma représentant la structure de la goi
xanthane [63]

2.3.Propriétés et caractéristigues rhéologiqi

2.3.1.Notions de rhéologi

a) Définition:

La rhéologie est la science qui étudie et dééiblulement, la déformation et la rupture
corps sous l'effet d'une contrainte. Dans ce comtd®s corps peuvent étre des liquic
des solides, ou des matériaux pulvérulents. La reedas propriétés rhéologiques
produits alimentaires permet de prévoir leur cortggoent mécanique au coures
différentes étapede I'élaboration de l'alime et d'évaluer ainsi lgexture du produitLe
principal comportement prélevé et rencontré dantype d'étude est la viscosité qui
considéreeomme étant un des parametres clés de la rhég[67]

b) Loi de la viscosité

On considere idéalement un liquide au repos conmmengemble de couches molécula
paralleles. Soumise a une contrainte tangentigtie,des couches du liquide se déplace
rapport a celle qui lui est sc-jacente ; en raison dfrottement permanent sur |
molécules de la seconde couche mouvement est transmis partiellement a cettaéter
en méme temps que la vitesse de déplacement denagpe couche diminue. Cet effet
retard, provoqué par la friction interne des molésule la couche sc-jacente sur celle de
la couche supérnige, est appella viscosité [68] [69]. La viscositést donc la résistance

I’écoulement d’'un systéeme soumis a une contraargentielle
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Fig.2.7 Ecoulement entre deux plans

paralleles [69]

c) Courbes d’écoulement et de viscc :

La corrélation entre le gradient de vitesse etdatrainte tangentielle définit la capac
d’écoulement d'un fluide. Cel-ci est exprimée selon un diagramme dans le«
(contrainte tangentielle) est portée en ordonn¢ 7 (gradient de vitesse) eabscisse. Ce
diagramme s’appelleourbe d’écoulemen. Un autre diagramme est également
courant; il s'agit du diagramme appecourbe de viscositéou la viscosité dynamiquy

est portée en fonction du gradient de vite 7 [70]

d) Comportementhéologiques des fluides alimentair

Dans ce titre tres général, il convient de défiair,premier lieu, ce qu’est un flu. Par
fluide alimentaire, nous entendons, dans ce gt $nimatériau qui s’écoule de-méme,
sous l'effet de son propre |ds et qui est incapable de récupérer seul sae initiale. Les
principaux comportement: rhéologiques caractérisant ces fluides sont désatbmme
suit:

> Fluides newtoniens

Pour de nombreux fluided existe une proportionnalité entret ¥ sous la forme :

1IIIIIiIiIIII

n . viscosité dynamique du fluic

avec .
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Il s’agit la du fluide visqueux le plus simple. taurbe d’écoulement est linéaire ef
viscosité est indépendante de la contrainte owadstésse de cisaillement. Tous
fluides dont le comportement répond a cette caractéristigapat dénommé

newtoniens(Voir Fig.2.8) [70

Exemple: les fluides newtoniens sont relativement nombrearsdles industrie

alimentaires lait, jus de fruits nature...etc.

'] [
T (Pa) 1 (Pa.s)

/|

Pente = viscosité =7

AY:

Fls-1) Fis-1)

@ courbe d'écoulement @ courbe de viscosité

Fig.2.8: Courbes d’écoulement et de viscosité ¢

liquide newtonien [70]

La majorité des fluides présentent toutefois dempmtements non newtoniens t
font appel a l'utilisation de modeéles rhéologiques ptomplexes pour décrire le

comportement edcoulemen

> Fluides non newtonie:

Dans le cas de fluides purement visqueu, il stdsise relation l-univoque entre la
contrainte et la vitesse de déformation, mais aettion n’est plus linéaire. Des lo

la relation s’écrit :

Ou le facteur de proportionnalily, est une valeur dépendante J appeléeviscosité

apparente
On distingue en fait plusieurs types de fluides newtoniens
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Fluides sans contrainte critique
Les fluides sans contrainte critigue sont défings [a relation d’Ostwald - de

Waele, appelée également loi en puissance :

4+ K :indice de consistance

Avec :

% n:indice d’écoulement.

Selon la valeur de, ces fluides peuvent étre divisés en deux groupes
« les fluides rhéofluidifiants ou pseudoplastiques (0< 1) ;

+ les fluides rhéoépaississants ou dilatants {).

Dans le cas ddluides rhéofluidifiants, la déformation commence des qu’une
contrainte est exercée. La courbe obtenue n’est lipésire. La tension de
cisaillement n’est pas proportionnelle a la vitedeecisaillement, car la viscosité
diminue pour des vitesses de cisaillement croigsariie type de comportement se
rencontre fréquemment pour des émulsions peu obsrde€s suspensions ou les
dispersions. Pour expliquer ce phénoméne trés sbdams les fluides alimentaires,
on peut penser qu'au repos, tous ces matériauareds un ordre interne irrégulier
provoquant une résistance interne importante @uiétent, donc une viscosité
élevée. Lors de 'augmentation du gradient de sédetes particules en suspension
s’orientent dans le sens de I'écoulement, permietianmeilleur glissement des
particules, provoquant ainsi une diminution de ikcesité (voir Fig.2.9). Dans la
plupart des cas, I'effet rhéofluidifiant est révbls (souvent avec un certain retard).
Les fluides reprennent alors leur viscosité oritjgnguand I'effet de cisaillement

s’atténue ou lorsqu’il s’arréte (voir Fig.2.10).J71
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H,0 H,0

——
Cisaillement
H,0 H,0
H,0

Fig.2.9: Cisaillement et écoulement d’un fluide
rhéofluidifiant [71]

r(pa) | 7 (Pa.s)

F(s~) Fls-1)
courbe d'écoulemant (B) courbe de viscosité

Fig.2.10. Courbes d’écoulement et de viscosité
d’un fluide rhéofluidifiant [70]

Exemple: jus de fruits concentrés, moutarde, solutions derges, purée de fruit

concentrés de protéin

Dans le cas defluides rhéoépaississanisla viscosité apparente croit avec
vitesse de cisaillement. Ce type de comportemedteamis en évidence sur ¢

suspensions a concentration élevée et est relativiemare parmi les fluide

alimentaires\foir Fig.2.1.).
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Exemple : les systémes présentarn écoulement dilatant sont généralement
suspensions contenant une forte concentration (%) de petites particule

défloculées. L'empois d’amidon et certains mielsent des exemple

A A
T{Pa) 7 (Pa.s)

Tis—) Fis
courbe d'écoulament @ courbe da viscosité

Fig.2.11:Courbes d’écoulement et de viscosité cfluide

rhéoépaississant [71]

* Fluides a contrainte critique ou fluides plastiq:
Dans ce cas particulier, I'écoulement n'a lieugafela d'une certaine valeur
contrainte, dite contrainte seule tableau 2.3récapitule les principales Ic
d’écoulement rhéologiques utilisées pour décriredmportement de tels fluid:
Le modele d’'Hersch-Bulkley est celui permettant de décrire la plupkas fluide
plastiques, la courbe d’écoulement de tels flufdes par devenir rectiligne «dela
d’'une certaine contrainte critique appligu Le modele de Bingham est le p
simple de ces modeles, le fluide de Bingham s’é@ lorsqu’un seuil minimal d
contrainte tg est dépass(voir figure 2.12) Ce modele permet de décrire
comportement rhéologique de nombreux matériauxgdaie forage, peintures

I'huile, certaines graisses..
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Tableau2.3:Modéles rhéologiques décrivant I'écoulement dedflgia contraint

critique [72]

Modéle Loi rhéologique
Bingham = 1o+ 1o
T=1 T UB.Y
Herschel-Bulkley -
t=1g T K.y
Casson general = o+ (key )
/2 2 W17
Casson % = e+ (ko)
A
T - -
Fluide de Bingham
T, Fluide plastique
¥
ant

» Notions de thixotropie et rhéope»

Dans les fluides précédents, noavons considéré que la vitesse de mis
I'équilibre des liaisons est grande par rappora &itesse d’évolution globale ¢
systeme. Si cela n’est pas le cas, la viscositarapge mesurée dépendra du te
S’il y a désorganisation de structure par illement, on parlera dthixotropie ;
s'il y a organisation de structure, on parlerarhéopexie. Le plus souvent, le
comportement temporel du fluide est rhéofluidif; il est tres raremel

rhéoépaississa
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= Fluides thixotropes
Lorsqu’un fluide thixotrope est soumis & un cisailent apres une période
de repos, sa structure se désorganise peu a psa \@scosité apparente
décroit avec le temps. Ce type de fluide se dédinduite par sa possibilité
de reformer sa structure quand la substance redentepos apres une
période prolongée. La thixotropie est un phénomégelogique de grande
importance industrielle. Elle est soit néfaste déscas du démarrage
d’installations de pompage, soit recherchée, capeilit étre intéressant
d’avoir un matériau qui se liquéfie lorsqu’on letrea ceuvre et qui se raidit
lorsqu’on le stocke ou lorsqu’on le laisse au repos
Il est possible d’évaluer le degré de thixotropiendluide en calculant, par
exemple, la surface de la courbe d’hystérésis eprésente I'énergie
nécessaire pour détruire la structure thixotrope.
Exemples : mayonnaise et blanc d'ceuf frais dans le domaimeeataire ;
cremes cosmeétiques ; formes lamellaires de 'oxyd&minium ou de la

bentonite qui se structurent en chateaux de caues paquets.

=  Fluides rhéopexes:
La rhéopexie est un phénoméne extrémement compjigxa’a guere été
étudié. Dans ce type de fluides, il apparait quaible cisaillement est
susceptible de favoriser la restructuration du pitod
Exemples : émulsions d’eau dans de l'huile ou cristallisatiun platre a

faible cisaillement.[71]

2.3.2. Propriétés rhéologigues des yaourts:

La connaissance du comportement rhéologique duryastinécessaire pour la conception
et le dimensionnement des installations de transition, sous réserve de maitriser les
contraintes (cisaillements) notamment lors deseStale brassage et de pompage ainsi que
lors des échanges de chaleur. La connaissance ro@sieépes rhéologiques permet
également d'appréhender la qualité en termes ta¢etes produits finis.

Le yaourt est défini comme un fluide viscoélastigupossede donc a la fois les propriétés
visqueuses d'un liquide et les propriétés élassiqdein solide. Le comportement
rhéologique du yaourt est non-newtonien, ce quit \dite que la viscosité du produit
dépend de la vitesse de cisaillement ou de la @iobdr exercée. La viscosité en fait
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diminue quand la vitesse de cisaillement augmedtest un fluide rhéofluidifiant. On
parle alors de viscosité apparente a une vitessisddlement donné. Les suspensions de
polyméres (polysaccharides, etc...) présententeggait le méme comportement. Le
modele le plus classique pour décrire le componténdain fluide rhéofluidifiant est le
modele d'Ostwald. Par ailleurs, le comportememldgique des yaourts est dépendant des
traitements mécaniques subis ultérieurement. Scdesraintes de cisaillement sont trop
fortes, le gel ne retrouve plus sa structure ilgiti€'est un fluide partiellement thixotrope.
[73].[74].[75].[76]
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CHAPITRE 3
INTERETS NUTRITIONNELS DU YAOURT

3.1. Intéréts généraux:

Au cours de la fermentation, la composition du laithit de nombreuses
modifications. Certaines d'entre elles en font vodpit (le yaourt) de meilleure valeur
nutritionnelle que le lait (voir tableau 3.1).

Tableau 3.1:Compositions comparées des laits de consommatidun yaourt
[77] (9/2000 Q)

Nutriments Lait Yaourt
Allegé
Protéines 35 33 39 45
Lipidgs 42,5 1,3 34 16
Glucides 47,5 51 49 65
Galactose 16 20
Acide lactique D 93 9.8
Acide lactique L 94 9.8
Calcium 1,19 1,21 1,45 1,50
Pho;phore 0,94 0,95 1,14 1,18
Sodium 0,50 0,52 0,47 0,51
Pota5.5|um 1,52 1,45 1,86 1,92
Calories 657 360 700 640

2 lait en poudre écrémé reconstitué a 10%

Les bactéries lactiques utilisent les nutrimentdaitupour se développer et produire

des métabolites d’intérét.

Ces

réactions

relevenhcipalement du catabolisme

(dégradation du lactose, des lipides et des prdgirCertaines réactions de I'anabolisme

sont également importantes puisqu’elles particigelat production de polysaccharides, de

composés aromatiques ou de molécules ayant ude@tenservation (acides lactiques)

La composition du yaourt est toutefois assez pradbecelle du lait (lactose et

vitamines exceptes), I'ajout de lait en poudre peroependant

teneurs en nutriments déja présents. [49]

d'accroitre toutes les
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Les modifications et améliorations enregistrées détaillées ci-dessous:

a) Amélioration de I'absorption du lactose:

Le lactose est I'élément le plus concerné par cedifitations puisque 25 a 30% du
lactose est transformé en galactose et acide lecpgr action des bactéries lactiques.[6]

Sur le plan nutritionnel, le lactose peut entraides troubles intestinaux chez les
individus souffrant d'insuffisance lactasique. Hfete le lactose avant son passage au
travers de la paroi intestinale, subit une hydmlga galactose et glucose par la lactfise (
galactosidase) sécrétée par la membrane de lilémnsécrétion de cette enzyme est
maximale chez le nourrisson et décroit tres rapatgrapres le sevrage. Les déficiences en
lactase peuvent étre d'origine génétique, et tougbles particulierement les populations
asiatiques et africaines. Ainsi, l'ingestion detdae provoque chez ces personnes des
troubles digestifs importants : diarrhées, vomisseisy douleurs abdominales. [78]

En général, la teneur de lactose hydrolysée suffiyaourt pour étre mieux digéré
et toléré que le lait. La présence de bactéridflees vivantes dans le yaourt permet une
meilleure assimilation du lactose chez les persendéficientes en lactase, deux
hypotheses ont été avancées afin d'expliquer aeopiéne:

+ Incubation par les bactéries vivantes de l'actiV@étasique de la
mugqueuse intestinale,

+ Libération de lactasep(galactosidase) lors de la destruction des
bactéries lactiques pendant le transit; cette eezgerait libérée dans
l'intestin gréle et garderait une activité perndttdnydrolyse du lactose
pendant au moins 12 heures.[7]

b) Amélioration de la digestibilité de la matiere g@s

Des activités d'hydrolyse d'esters ont été mesuréde nombreuses reprises chez les
bactéries lactiques. Ces activités sont généraleplaa importantes che3treptococcus
thermophiluset les lactobacilles que chez les lactocoques §0¥'une maniere générale,
on distingue les estérases qui hydrolysent de fagdigérentielle les esters formés avec des
acides gras a chaines courte (C2 a C8), ainsi qaeligases qui sont actives sur des
substrats emulsifiés contenant des acides graaiaeshlongues-(C8 ) [81]. Ces enzymes
sont impliqguées dans I'hydrolyse de mono-, di-rieglycérides [82]. Bien que l'activité
lipolytique des bactéries lactiques soit peu élgiléea une augmentation significative de
la teneur en acides gras libres dans le yaourtplDs, I'homogénéisation améliore la

digestibilité en augmentant la surface des glob{ifds
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c) Amélioration de la digestibilité des protéines

Le yaourt est plus digeste que le lait non fermegit&€ontient deux fois plus d'acides
aminés libres: cette propriété résulte du traitdntBermique, de l'acidification, et de
I'activité protéolytique des bactéries.

d) Activité antimicrobienne:

Le yaourt a un réle préventif contre les infectigastro-intestinales. L'intérét du yaourt
dans le traitement des diarrhées infantiles a étéodtré par de nombreux auteurs. En
effet, la production de I'acide lactique qui egféliement antiseptique permet d'inhiber le
développement de germes pathogenes dans le tubsifligu consommateur. De plus son
acidité stimule les mouvements péristaltiques e tdigestif, facilitant I'élimination de
ces micro-organismes pathogenes. [7] Les bactéhies/aourt produisent aussi des
substances antimicrobiennes et des prébiotiquestéfiiecines, CQ H,O,, acides
organiques, acétaldéhyde... etc).[83] Cependantbadeséries du yaourt ne s'implantent
pas dans la flore intestinale. C'est pourquoi, poaintenir leurs effets bénéfiques, un
apport régulier est nécessaire.

e) Stimulation du systeme immunitaire:

L'effet immunorégulateur du yaourt a été démort@én role dans l'augmentation de la
production d'interférons et d'immunoglobulines ahgl I'activation des lymphocytes B est

attribué a_actobacillus bulgaricus.

f) Action préventive contre les cancers de la sphigjestve :

Les lactobacilles modifieraient les enzymes baetéres a l'origine des carcinogenes
(inducteurs de tumeurs cancéreuse) dans le tgestdie, inhibant ainsi la formation de
ces substances précancéreuses. Cet effet setaihment attribué a la production de
polysaccharides par les ferments.

Q) Action hypocholestérolémiante :

Un certain nombre d'études ont montré que la consiion de yaourt a un effet
hypocholestérolémiant. Cet effet, bien que nonid¢atant élucidé, serait di a une synergie
entre des composés du lait (acides orotique eti@yigt un produit issu du métabolisme
bactérien (acide 3-hydroxy-3-méthylglutarique). Qéfrentes observations montrent que
le yaourt possede des propriétés nutritionnellespleysiologiques particulierement
intéressantes. [7]
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3.2. Propriétés nutritionnelles des protéinesdest :

Les protéines représentent environ 15% de la mdsseotre organisme. Cette masse
protéique varie chaque jour de quelques grammiesdiehinue a jeun (perte azotée) et est
reconstituée au cours des repas [84k protéines de lait (protéines totales, caséates
protéine de lactosérum) renferment en proportioggadte tous les acides aminés
indispensables pour ’'homme. Elles sont une somnpertante d’azote et d’acides aminés
pour I'enfant et I'adulte et sont généralement adrees comme des protéines de haute
qualité nutritionnelle, présentant ainsi une digpdg® et une valeur biologique élevée
[85]. Les protéines laitieres sont donc d’'une thesne efficacité nutritionnelle et cette
efficacité n’est pas remise en cause par les mnaités technologiques que peut subir le lait
dans sa transformation lorsque ces traitementsceoreéctement appliqués.

3.2.1. Influence d’une augmentation de |'apport@oue sur la prise alimentaire:

Les régimes hyperprotéiques sont de plus en phendus. Leurs conséquences a moyen
terme sont variables. lls sont bénéfiques a laeptimin contre les infections de la petite
enfance [86]. Chez la personne agée, ils aidenigananter la masse maigre et la force
musculaire [87]. En outre, ils auraient un effepbignseur, potentiellement bénéfique a la
fonction cardiovasculaire [88]. Certaines étudeppoatent des effets positifs sur la
composition corporelle, la tolérance au glucosdeauétabolisme des lipides. Les régimes
hyperprotéinés sont de plus en plus utilisés dapidque d’'une perte de poids ou en
complément alimentaire pour les performances spstiet peuvent étre également utilisés
dans un but thérapeutique dans le cas d’hyperiré&uie associée a I'obésité [89]. Les
régimes hyperprotéiques pauvres en glucides famrisn effet une réduction de la masse
adipeuse en augmentant la part des lipoprotéines ¢idulantes [90]. En conséquence,
I'industrie agroalimentaire produit, développe é&tribue de plus en plus, des aliments
hyperprotidiques (dont la part de protéines peuistituer jusqu’a 70-80% de la matiere
seéche). Ces aliments sont utilisés comme complénadimentaires destinés a renforcer les
performances sportives des athletes dits « de fo(baltérophiles, bodybuildings, etc.), ou
comme base aux régimes amaigrissants cétogenesd&déndant, ils auraient également
des conséquences potentiellement négatives einesrtpublications décrivent des effets
indésirables des excés protéiques [92]. Ces effetsernent le développement et la
composition corporelle, la fonction cardiovascudaet le stress oxydatif [93]. lls sont
susceptibles d’accentuer les lésions rénales ahgzatient présentant une insuffisance

rénal [94]; a l'inverse il n'a pas été mis en évide d’effet délétére direct sur la fonction
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rénale de l'individu. En général, les recommandetial’apport protéique sont pour
I’'homme adulte de 0,83g/kg/jour [95] [96] [97].

3.2. 2. Propriétés nutritionnelles des caséinagesodium:

Les caséinates sont trés utilisés en diététiquelpars apports protéigues de haute qualité
mais aussi comme vecteur de minéralisation spéeifi§voir tableau 3.2). Il s'agit d'une
source de protéines dont la teneur peut atteindgja 95% sur extrait sec. Elle possede la
propriété d'étre absorbée moins vite par l'orgaeigoe les protéines de lactosérum. Ceci
améliore la satiété en prolongeant le temps d'alisard'azote par les muscles, ce qui est
un avantage pour les produits de régime et lesealisnde nutrition sportive.

Tableau 3.2:Criteres de composition de caséinates (en g/d®mpudre) [52]

Parametres Valeur
Humidité 6 max
Protéines (Nx6.38) 88 min
Matiere grasse + cendres 6 max

En effet, La vitesse d'absorption des acides anahiégentaires et leur effet sur la
régulation du métabolisme protéique, dépendentadi®rime moléculaire de la protéine
ingérée. Cette absorption est la plus faible aescpiiotéines intactes et la plus élevée avec
des protéines fortement hydrolysées riches etspatptides [98]. Il existe cependant des
différences notables entre les protéines alimedatomme ceci a été montré entre les
caséines ou caséinates et les protéines du lamoséprés ingestion de protéines du
lactosérum, les acides aminés alimentaires appardisapidement en forte concentration
dans le plasma, alors qu'avec la caséine et l&nedss, la concentration reste modérée
mais augmente au dessus des valeurs post-abserggeredant plus de 6h. Ceci est
expligué par la vitesse de digestion des deux tygeesprotéines qui est soit rapide

(lactosérum) soit lente (caséine et caséinates),[190]
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A Lactosérum

® Caséine

Apparition des acides aminés
alimentaires (umoles/kg/min)

0

0 60 120 180 240 300 240 360 420

Figure.3.1. Cinétique d'apparition plasmatique des acides@si
[101]

Les protéines du lactosérum restent en fait setulilans l'estomac et sont
rapidement vidangées, alors que la caséine et degimates sous l'effet de l'acidité
gastrique, coagulent fortement provoquant aingialentissement de la vidange gastrique.
Ces différences de digestion, qui induisent desatrans de I'amino-acidémie post-
prandiale (aprés le repas) [102] provoquent umeudition plus faible de I'oxydation des
acides aminés dans le cas des caséines et caséiivage qu'une légére inhibition de la
protéolyse (non observée avec le lactosérum). @agatre donc un gain protéique net

postprandial plus fort que celui prélevé avec tédserum. [103]
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CHAPITRE 4: NOTIONSDE PLAN D'EXPERIENCES

Afin de pouvoir établir une formulation diététigde yaourt, il s'avére indispensable de
suivre la méthode des plans d'expériences qui pedaestructurer les démarches
expérimentales entreprises et donner ainsi deddilglité aux informations et résultats
préleveés.

4.1. Définition de la méthode des plans d'expédasnc

Le terme Plan d'expériencésvient de l'anglaisDesign of Experimentgui se
traduit par "conception des expériences". En fiat,méthode englobe aussi bien la
définition de la séquence d'essais a réaliser ¢tudier un probleme donné que l'analyse,
algébrique et statistique, des résultats de cess¢$64]

Selon la définition donnée par Fisher, les plarexpriences constituent "un essai
technologique d'utilisation maximale des donnékgfficacité d'un plan d'expériences en
termes d'informations acquises et de fiabilité e ioformations est supérieure a celle de
toute séquence d'essais non structurée de mémme/oJi05][106] La meéthode des plans
d'expériences permet de tirer d'un nombre d'esk@i®é un maximum d'informations
concernant linfluence des facteurs. Elle permetamment de maximiser le ratio
informations recueillies/ nombre d'essais réalisede offre ainsi la possibilité de
quantifier et de hiérarchiser les effets d'un graaochbre de facteurs du systeme étudié, et
cela avec un nombre d'essais relativement faitdst-a-dire dans le minimum de temps et
de codts. [107]

4.2. Notions de base:

4.2.1. Quelgues terminologies :

La compréhension de la méthode des plans d'expéser'appuie sur deux notions
essentielles, celle d'espace expérimental et alemodélisation mathématique des
grandeurs étudiées. Un expérimentateur qui laneedtude s'intéresse a une grandeur qu'il
mesure a chaque essai. Cette grandeur s'appe#pdase c'est la grandeur d'intérét. La
valeur de cette grandeur dépend de plusieurs VesiaBu lieu du terme «variable» on
utilisera le motfacteur. La réponse dépend donc de un ou de plusieursuiact Le
premier facteur peut étre représenté par un axgugrat orienté (Figure 4.1). La valeur

donnée a un facteur pour réaliser un essai esté@ppiveau. Lorsqu'on étudie l'influence
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d'un facteur, en général, on limite ses variatiemse deux bornes. La borne inférieure

le niveau bas. La borne supérieure est le niveat.[108]

Domaine du facteur

f

/ . Facteur 1
——t—
/: 1 - 1\
niveau bhas niveau haut

Fig.4.1.Le domaine de variation d'un facteur [108]

L'ensemble de toutes les valeurs que peut preadeeteur entre le niveau bas et le niv
haut, s'appelle le domaine de variation du factawrplus simplement le domaine

facteur. On a I'habitude de nole niveau bas parl—et le niveau haut par - S'il y a un
second facteur, il est représenté, lui aussi, paaxe gradué et orienté. On définit, corr
pour le premier facteur, son niveau haut, son nivess et son domaine de variation.
second axe egstisposé orthogonalement au premier. On obtient aimgepére cartésie
qui définit un espace euclidien a deux dimensio@ist espace est appelé l'esp

expérimental (Figure 2).

Facteur2 1

Espace expérimental

»

Facteur 1

Fig.4.2 Représentation d'un espace expérimghts]
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Le niveau x du facteur 1 et le niveai, du facteur 2 peuvent étre considérés comm:
coordonnées d'un poine l'espace expérimental (Figur&y.Une expérience donnée
alors représentée par un point dans ce systemesdidr plan d'expériencest représenté

par un ensemble de points expériment

Facteur 2
'

Point expérimental

Facteur 1

X,

Fig.4.3 Représentation d'un point expérimentaldJL0

Le regroupement des domaines des facteurs définiddbmaine d'étude». Ce doma
d'étude est la zone de l'espace expérimechoisie par I'expérimentateur pour faire
essais. Une étude, c'estlire plusieurs expériences bien définies, est sgmtée par de
points répartis dans le domaine d'étude (FigL.4). Cette facon de représenter
expérimentation par des pointsns un espace cartésien est une rentation géometrique

de I'étude.

A

Facteur 2
. O O
® o
¢ o
@
1 . .
|

=1 ) +1 Facteur 1

Fig.4.4.Représentation géométrigue d'une expérimeni108]
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Les définitions qui ont été données s'appliques biux variables continues. Mais il exi
d'autregypes de variables. Il y a les variables discretesme par exemple des personi
On peut encore parler d'espace expérimental maiaura pas les mémes propriétés
I'espace des variables continues. Il y a égalemesngjrandeurs ordonnables comrpar
exemple, des distances qui peuvent étre courtegenmes et longues. La aussi, la no
d'espace expérimental existe toujours mais cetcespassede des propriétés différel
des deux premiefd.08]

4.2.2. Notionsde surface de répor:

Les niveaux xreprésentent les coordonnées d'un point expériineinyeest la valeur de
réponse en ce point. On définit un axe orthogorn@space expérimental et on l'attribu
la réponse. La représentation géométriqgue du pexpériences et de la réponseessite
un espace ayant une dimension de plus que l'espgéeimental. Un plan a deux facte
utilise un espace a trois dimensions pour étreeggmté : une dimension pour la répoi
deux dimensions pour les facte!

A chaque point du domaine d'étucorrespond une réponse. A I'ensemble de tou
points du domaine d'étude correspond un ensembitépibamses qui se localisent sur |
surface appelée la surface de réponse (F4.5).

Le nombre et I'emplacement des points d'expériersede problemedondamental des
plans d'expériences. On cherche a obtenir la medlprécision possible sur la surface

réponse tout en limitant le nombre d’expérier [109]

Réponse ]

[ — // PR

Facteur}/ )
e
+1.7 @ __ Lo __
4 § .C ®p
/ -
// .
-1~ ,‘ ,.
A . B Facteur 1
-1 +1

Fig.4.5 Représentation d'une surface de rép$ihde|
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4.2.3. Matrice d'expériences:

La représentation géométrique d'un plan d'expésgerest commode pour imaginer la
position des points expérimentaux dans le domaiéeidk. Mais elle ne peut plus étre
employée dés que le nombre de facteurs est supéaietrois. Pour les espaces
multidimensionnels, nous adopterons une représentan forme de tableau ou matrice
d'expériences. Cette derniere comprend une preros@doane qui identifie les essais. Les
colonnes suivantes indiquent les coordonnées dedspreprésentatifs des expériences
prévues. Les expériences géométriques et matecsht équivalentes. Les matrices
d'expériences présentent l'avantage d'étre utilisaduel que soit le nombre de facteurs,
c'est-a-dire quel que soit le nombre de dimengilen&espace expérimen{al09]

4.3. Types de plan d'expériences :

Afin de subvenir aux besoins que peut rencontexpérimentateur pour mener a bien son
étude; différents types de plans d’expériences g@etudtre utilisés :

* Plans factoriels complets ;

* Plans centrés composites ;

* plans fractionnaires ;

* Plans de mélanges.

Chaque plan posséde des particularités qui lui poogire. Nous ne traiterons ici que le
plan correspondant a notre étude, il s'agit dassptle mélange.

4.3.1. Les plans de mélange (Mixture design):

Les plans de mélanges sont des plans particaldaptés aux facteurs dépendants. Ils sont
surtout utilisés pour étudier l'influence des pmipos des constituants d'un produit sur
une réponse donnée. La somme des proportions dlange est toujours égale a 100%.
[110]Le pourcentage du dernier constituant est imposéamomme des pourcentages des
premiers composes. C'est la raison pour laquedl@lEns de mélanges sont traités a part.
Les plans de mélanges sont aussi caractérisésepaordbreuses contraintes qui peuvent
peser sur le choix des proportions des constitudtds exemple, la concentration d'un
produit doit étre au moins de X pour-cent ou cettecentration ne peut excéder une valeur
donnée. En fonction de ces contraintes la plariinade I'étude est modifiée et elle doit

étre adaptée a chaque ¢H38]
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a) La contrainte fondamentale des mélanges:
Si I'on note par xa teneur en constituant i, la somme des teneritous les constituants

du mélange satisfait la relation :

L

7]

x;=100 %

i

i\

Si, au lieu d'utiliser les pourcentages, on ramkneomme des teneurs des différents

constituants a l'unité on a :

Cette relation s'appell&a contrainte fondamentale des mélangeses représentations
géométriques des plans de mélanges sont différelgteselles utilisées pour les plans
d'expériences classiques et les modéles mathérastigont eux aussi profondément
modifiés.[108]

b) Représentation géométrigue des mélanges:

On utilise un triangle équilatéral pour représemésr mélanges a trois composants. Les
produits purs sont aux sommets du triangle équihtdes mélanges binaires sont
représentés par les cotés du triangle. Par exeteptété gauche du triangle (Figure 4.6)

représente les mélanges composés uniquement akstpra et B.
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0,00

Echelle 0,25
produit A Echelle
produit C
s Sa 0,75
b\ 10
000 . - 9
B 100 075 050 025 Xb 0,00
Echelle
produit B

Fig.4.6. Représentation géométrique d'un mélange a

trois constituants a l'aide d'un triangle équikatfr08]

Un point de la surface intérieure du triangle éféilal représente un mélange tertiaire. Les
compositions de chaque produit se lisent sur le®sc@u triangle. Les propriétés
géométriques du triangle équilatéral assurent gumhtrainte fondamentale des mélanges
est bien respectée. La représentation des mélangesitre constituants est un tétraedre
régulier (Figure 4.7). S'il y a plus de quatre ¢bnants, il faut faire appel a des
hyperpolyedres régulierfl08]

Produit D

ange

Produit C

Produit A
Produit B

Fig.4.7. Représentation géométrique d'un mélange a

quatre constituants par un tétraedre réc[108]
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c) Type de plans de mélanges:

Suivant les contraintes pouvant caractériser lantijgaminimale et maximale de chaque
constituant , nous pouvons observer quatre typeséii@nge.

» Plans de mélange sans contrainte :

Ce sont des plans de mélange dont les constitn&risaucune contrainte particuliere. Ils

se traitent de fagon directe.

Fig.4.8. Représentation géométrique d'un mélange

a trois constituants sans contrairfte33]

» Plans de mélange présentant des limites inférieures

La concentration d'un ou de plusieurs constituaatpeut pas étre inférieure a une valeur
donnée. Dans ce cas le domaine d'étude est rédgitré 4.9) mais la forme du domaine
reste la méme : un triangle équilatéral. La posities points d'expériences se déduit des

plans de mélanges classiques précédents.

Fig.4.9. Représentation géométrique d'un mélangeis

constituants présentant des limites inférie(t€8]



64

* Plans de mélange présentant des limites supérieures

La concentration d'un ou plusieurs constituantpea pas étre supérieure a une valeur
donnée. Dans ce cas le domaine d'étude est rédgitré 4.10) mais la forme du domaine

est complétement modifiée, ce n'est plus un tregnglest un polygone. Pour les plans

ayant plus de trois facteurs, le domaine d'étutlarebyperpolyédre.

A

Zoneinterdite Zone autorisée
o/ |

Zone interdite

Fig.4.10. Représentation géométrique d'un mélargais

constituants présentant des limites supérigl@s)

* Plans de mélange présentant des contraintes infiérgeet supérieures :

Les proportions d'un ou de plusieurs constituaetsvent étre soumises a des contraintes
inférieures et supérieures. Pour un composantjdegle des compositions est divisé en
trois zones : la zone interdite par la limite basaezone interdite par la limite haute et,
entre les deux, la zone autorisée. Chaque comppseahtvoir des limites hautes et basses.
Un exemple est illustré représentant ainsi un plamélange a trois composants (Figure

4.11), la forme initiale du triangle équilatéradst pas conservée.

A

Zone autorises

Zone interdite

Fig.4.11. Représentation géomeétrique d'un mélargais

constituants présentant des limites inférieuresipérieureq108]
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C'est le cas le plus souvent rencontré plus difficile a traiterPour trouver le meilleL
emplacement des points expérimentaux, il faut dispain grand ombre de points
d'expériencesur le domaine d'étuc Ceci engendrautomatiquemenun nombre trop
élevé d'essaisPour pallier a ce probleme, des plans nomm-optimaux ont étmis au
point permettant ainside conserver pour un modele donné, les meilleurmitg
d'expériences. (voir figure 4.12) et de diminuercddait le nombre d'essale choix de
I'emplacement demeilleurs points expérimentaux nécésspar ailleurs un logiciel de
plans d'expériences geffectue le calculgrace a un algorithme d'écha des plans D-
optimaux.[109]

& ) X3
Plan D-Optimal a

7 essais pour estimer
un modéle d’ordre 2

Essais candidats

NN N
X1

X1 — ‘ ' X2 X2

s

Fig.4.12. Représentation géométrigie la sélection des points expériment

lors dupassage d'uplan classique a un plan @ptima [109]

Le principe général de construction des matrices dadarpcs D-optimales par
I'algorithme d’échangesest quepour un nombre d’expériences N fixé, une prem
matrice d’expériences est construite en choisissdé@atoirement N mélanges d¢
'ensemble des points candidats. Puis, certainesce® expériences choisies s
successivement échangées avec des ences non choisies de fagon a améliore
critere de qualité (le déterminant de la matrigafdimation). Lorsque plus aucun échai
n'améliore ce critére, l'algorithme est répété dlautres solutions initialc aléatoires. La
solution finale, lameilleure de ces différents essais est ceérée comme la soluticD-

optimale.[109]
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4.4. Les étapes de réalisation d'un plan d'expériences :

En général, cette méthode est constituée de 3 ggattdpes:

- Etape de préformulation

- Construction du plan d'expérience et réalisatios dssais.

- Interprétation des résultats.
L'étape de préformulation est considérée comme éé&ape clé de notre étude, puisque
elle conditionne dans une grande mesure la réussite compagne expérimentale. Il s'agit
d'une étude préliminaire permettant de définir dbgectifs, les facteurs ainsi que les
réponses voulant étre mis en évidence par notrédeétGette phase est composée de
plusieurs sous étapes, ces derniéres sont détaitiedessous:

4.4.1.Etape de préformulation:

a) Observation des faits :

Le travail appelé par cette étape consistera andeoter de facon objective I'ensemble des
qguestions appropriées et exhaustives bien conness atimateurs des groupes de
résolution de problémes avec le Q.Q.0.Q.C.P. :(€aticoncerné)?, (De) Quoi (s'agit-il ?),
Ou (ca se manifeste), Quand (ca se manifeste, Caiigeese manifeste), Pourquoi (¢a se
manifeste) en s'efforgant :
- D'identifier les faits objectifs, et de préférendecumentés associés au
"ressenti” du probleme, c'est la réponse au Quoi,
- D'identifier les faits réellement génants et impots sans se polariser sur
les faits secondaires,
- De décrire de fagon succincte et documentée lesridatés. [111]

b) La formulation du probleme[104]

Elle consiste a exploiter toutes les informatioesueillies sur le probleme pendant
I'investigation préalable.
Elle appelle successivement :
+ La définition des objectifs et des contraintes'éeitle,
La définition des réponses,
Le choix de la stratégie d'expérimentation,
Le recensement et I'hiérarchisation des facteurs,
Le choix du domaine expérimental et des niveaux,

Le recensement d'éventuelles interactions

- F & F + &

La détermination du type de modéle et de plan.
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Il faut préciser qu'au cours de la formalisatidrpaut y avoir encore des questions sans
réponse et des choix a faire. Par exemple, avarrivér a une formalisation définitive, il
peut s'avérer nécessaire de réaliser des esskisipaires afin de caractériser la variabilité
de la réponse, de vérifier le choix d'un factetaffither le domaine expérimental a retenir
ou de définir le nombre de modalités a donner faateur. Il peut arriver aussi que I'étude
soit orientée vers une autre méthode que les plarpériences, parce que le plan n'est pas
envisageable ou parce que le probleme peut étodurgus efficacement autrement. La
formalisation du probléme se fera donc nécessairedemaniere itérative.

- Définition des objectifs et des contraintes deitdét

A partir de l'observation des faits et des atteaiggimées, on doit préciser

1. lethéme de I'étude (résumé en une phrase courte).

2. les objectifs a atteindre en termes non ambiguss séférence a d'éventuelles
solutions, et de préférence quantifiées.
Les raisons de I'étude afin de s'assurer de leactgae prioritaire.
Les limites de I'étude pour les remises en questida recherche de solutions.
Les contraintes associées a la réalisation destdbjéelles que délai, planning de
mise a disposition des moyens d'essais, colts.

- Définition des réponses:

Il s'agit de décliner les objectifs de I'étude :

+ En grandeurs a optimiser, si le but final est dessune conformité a des
spécifications,

+ En grandeurs & modéliser, dans le cas ol seuhipaement d'un phénomeéne ou
d'un systéme est a étudier.

Pour la mise au point de produits ou de procédésstisouhaitable que les grandeurs
retenues soient en rapport direct avec les citdesctérisant la conformité recherchée. A
chacune de ces grandeurs pourront ensuite étrei@ssane ou plusieurs réponses:

* Dans le cas ou la dispersion est négligeable, tend¥a de préférence comme
réponse la valeur moyenne de cette grandeur, gesur un échantillon d'objets
réalisés,

* Dans le cas contraire, on prendra, non seulemewalur moyenne, mais aussi
I'écart type de la distribution de celle-ci.

Si la grandeur est qualitative, ses attributs gmamtexemple "bon - pas bon", la réponse
pourra étre le pourcentage de "bon" ou de "pas bbsérvé sur un échantillon d'objets

répondant a une méme définition.
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Chaque grandeur caractérisant l'objectif est aagsociée a une réponse qui fera l'objet
d'une modélisation en vue de la recherche d'ungicol
Si les réponses sont multiples, on pourra ultéeie@nt les regrouper, lors de l'analyse du
plan d'expériences, en une ou deux réponses palesipen utilisant une fonction
désirabilité afin de faciliter I'optimisation gldea
Les réponses définies doivent donc satisfaire andlitions suivantes :

» Etre caractéristiques de I'objectif de I'étude,

» Etre quantitatives,

» Etre économiques, faciles et rapides a mesurer.

- Choix de la stratégie d'expérimentation:

Ce choix de la stratégie d'expérimentation perektr définir:
4+ La quantité de facteurs a retenir,
4+ Le type de modélisation des réponses étudiées,
4 Le type de plan d'expériences a construire poimesies coefficients des modeéles
a partir des résultats d'essais,
4+ La séquentialité a prévoir pour I'enchainementdogides essais et des analyses
statistiques.
Il existe en fait plusieurs stratégies, les plapartantes sontla stratégie Q, stratégie P
Pour choisir un des deux types, il est nécessaaeid une connaissance préalable du
phénomene étudié, et en particulier de savoirssfdeteurs sur lesquels on est susceptible
d'agir sont nombreux ou non, et si leur influense aertaine ou non. Pour différencier
entre les deux stratégies, il est essentiel daidéfiacune d'elles :

» La stratégie Q Cettestratégie est qualifiee aussi de screening, débailege ou

encore criblage. Elle s'applique surtout pour fifien les facteurs influents et ceux
qui ne le sont pas, et si besoin, pour hiérarchesefacteurs selon 'importance de
leur effets moyens.

» La stratégie P: Cette stratégie dite d'optimisation ou méthodolatgesurface de

réponses permet de déterminer les valeurs desufactgfluents correspondant a
une réponse particuliére au systeme. On ne tienptmque des facteurs ayant une
influence certaine. On n'aura pas recours a laatuBisation qui reléve de la

stratégie Q.
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- Recensement et hiérarchisation des facteurs :

On peut répartir ces facteurs au sein de quatsseta

1. Les facteurs a figer d'emblée dans I'étu@e:sont les facteurs qui n‘auront aucune
influence sur les objectifs visés. lls seront figéss de I'étude, a un niveau donné
et précisé. Par exemple, en production, les paramaétfluents sur la productivité
ou le temps de cycle, telle que la vitesse d'igactdans un processus de moulage
par injection, sont difficilement remis en causeseht donc souvent considérées
comme des parametres hors étude.

2. Les facteurs principauxce sont les facteurs recensés sur lesquels on est
susceptibles d'agir pour atteindre les objectiftédade.

3. Les facteurs de bruitce sont des facteurs recensés non maitrisés, i esoq
susceptibles d'occasionner une variabilité indéer sur les grandeurs associées
aux objectifs de I'étude.

4. Les facteurs blocsce sont des facteurs liés aux moyens et aux gonslit
d'expérimentation qui vont varier inévitablemeningent les essais. lls sont
susceptibles de biaiser I'estimation des effets fdeteurs étudiés. Les facteurs
blocs susceptibles d'avoir un effet sur la répodeeront nécessairement étre
retenus dans le plan d'expérimentation. lls peugé&et de type espace ou de type
temps.

- Choix du domaine expérimental et des nombres desux :

Il faut définir le domaine de variation ainsi ques Iniveaux correspondants des facteurs
guantitatifs retenus. Pour les facteurs a figedgulra préciser le niveau constant qui devra
leur étre attribué. Pour les autres facteurs, tealpe sera défini par ses bornes.

- Existence ou non d'interactions entre les facteurs

A ce niveau, on s'interrogera toujours sur I'exisged'interactions tres fortes. En général,
c'est une question extrémement difficile, notamnuams le domaine des processus de
production. L'interaction est un phénomene compébudifficile a pressentir. Les réponses

recueillies a ce sujet doivent étre toujours ex@&esnavec suspicion.

- Détermination du type de modéle:

Dans la majorité des plans d'expériences, le maekil@ la base de la construction de la
matrice d'expériences. La démarche des plans dierpés impose le choix, avant les
essais, de ce modele mathématique nommeé aussiensodgori ou modele postulé.

Les deux modeles mathématiques tres utilisés samxt cu premier et second degré.
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* Modéle du premier degré:
On suppose dans ce cas que les variations dedas@sont proportionnelles aux
teneurs des constituants du mélange. Les interascéptre facteurs sont négligées.
Pour un mélange de trois constituants, le modele g&crire de la maniere

suivante :
y=daytagxytay, Xy +ayx,

Ou:
Y estlaréponse au point de composition choisi;
X1, X%,X3 sont les teneurs respectives des produits AB et
ap,a1,a et g sont les coefficients inconnus que I'on chercdétarminer.
* Le modele du second degré:
Le modéle mathématique du second degré est ulidisé le cas ou on tient compte
des interactions entres les facteurs. D'une fagémérgle, ce modele comprend les
termes du premier degré, les termes rectanglegesetermes carrés. Pour un

mélange de 3 facteurs, le modéle peut s'écrira fcbn suivante:

Y = dy '|'ﬂ1 X1 +ﬂ2x2 +ﬂ33¢3 +£112.?C1 X1 +|‘.‘113 Xq .’-'Cj"‘l'dz?] Xo X3
2 2 2
+ aqq X4 + a9y x2 +a33 X3
L'écriture de la forme générale du modele permetddénir le nombre de
coefficients a estimer.[112][108]

4.4.2. Construction du plan et réalisation des essais:

La construction du plan d'expériences s'effectiede d'un logiciel nommé MODDE 6.0.

Il s'agit d'un logiciel trés spécifique fonctionhaous Windows permettant de définir des
plans d'expériences, de les analyser et de lemispti. Le logiciel est congu pour les
techniciens et les ingénieurs de tous les sectluFgdustrie.

L'expérimentateur meéne les expériences en respdet@ian d'expérimentation engendré
par le logiciel. Cette étape est trés importantésque c'est de la bonne réalisation des
expériences que l'on pourra tirer les informaticapitales qui seront exploitées par la
suite. Il est recommandé d'avancer progressiveraemte réorienter voire d'affiner les
études en fonction des premiers essais réalis@si,Aine premiere ébauche permettra de
mieux choisir les nouvelles orientations a prermrer préciser les seuls points intéressants
de I'étude et pour abandonner ceux qui ne le smt@est pour cela qu'il est préconisé de
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procéder de maniére progressive. Il est égalenmrsedlé de randomiser 'ordre des essais
car si le processus subit une dérive, en n'effattpas les essais de maniére aléatoire, on
va amplifier aux effets des facteurs les effets diersves. Cette randomisation consiste a
tirer au hasard l'ordre des essais pour suppriméuénce des facteurs perturbateurs non
identifiés pouvant étre corrélés avec l'ordre dssis.

4.4.3. Interprétations des résultats:

Le calcul des coefficients inconnus du modeéle #eafdaide des résultats d'expériences
obtenues. La méthode de calcul est basée surressign dite PLS ( partial least squares)
en employant le critere d'optimisation des moindasés. La régression linéaire classique
fournit en fait une seule solution souvent basédescritere des moindres carrés. Lorsqu'il
y a beaucoup de variables, on risque d’obtenir wdeale surparamétré, c’est-a-dire
modélisant les erreurs. Pour éviter cette surpdrasaton, la régression PLS a été
introduite car étant une régression séquentielle, germet d’arréter le processus de
régression avant de modéliser I'erreur.[18]régression PLS est une technique récente
qui généralise et combine les caractéristiquesam@li/se sur composantes principales et
de la régression multiple. Elle est particulieremaiie quand on a besoin de prédire un
ensemble de variables dépendantes a partir d'uamdhs trés grand de variables
explicatives qui peuvent étre tres fortement céaglentre elles.

La qualité du modele, par rapport & sa reprégeinaet sa puissance de prédiction, est
liée respectivement au coefficient de déterminatixpliquant la variance, ‘R et au

coefficient de prédiction € Les expressions mathématiques de ces deux deefficsont :

(yi—-y)°-z8°

(yi— 9)°

z(yi—y)z—z[ﬂ] 2

1-h

Z(yi-y»



Avec :

Yi : Réponse ( caractéristique) mesurée au point i ;
Y : Moyenne de I'ensemble des réporigemesurées;
€ : Résidu au point i;

§/i : Réponse prédite par le modéle au point i;

hi : La variance de prédiction au point i.

72
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CHAPITRE 5:
PLAN D'EXPERIENCES |

5.1. Mise en application de la méthode
5.1.1. Contexte de I'étude :

Cette étude a été realisé dans le cadre d'unerchehscientifique, en vue de
l'obtention d'un dipldme de Magister Option nubrtiet transformation des aliments au
niveau du département des sciences agronomiquéunigelsité SAAD DAHLAB de
Blida. Les essais de laboratoire ont été réaligésivseau du laboratoire physico-chimique
et microbiologique de la laiterie TREFLE ainsi quidveau du laboratoire de I'ANP d'El
Harrach. Le ressenti du probléme réside dans tejfel existe en Algérie peu de produits
alimentaires diététiques destinés a une populapgtifique (produits de régimes et les
aliments de nutrition sportive).

Une recherche bibliographique a été établie danseos et a révelé la possibilité de
formuler un produit laitier adapté aux attentes.sgit en fait d'un yaourt hyper
protéinique, riche en polysaccharides. La suppléatiem en protéines est traduite par un
ajout de caséinate de sodium, protéine tres wilians les produits de régime du fait de
son absorption lente par I'organisme. L'ajout diygaccharides est justifié par le désire
d'améliorer les propriétés texturales du produd'asurer également une bonne stabilité a
I'émulsion formulée. De plus, il s'agit d'un moydge diminuer le colt de revient du
produit final en tentant de substituer une paréie daséinates par un ou plusieurs de ces
polysaccharides.

Les enjeux a relever en terme de qualité évoquamtlioration des propriétés texturales et
nutritionnelles, a savoir: la formulation d'un yaoulhyper protéinique a texture
consistante et onctueuse et lisséa nécessité donc d'établir un plan d'expériermsts
confirmée car: le ou les choix de polysaccharidegraduire ainsi que les proportions des

constituants du produit final sont mal connus.
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5.1.2. Objecitif de I'étude :

On désire effectuer en premier lieu une étude 'stfet de quelques constituants (agents
texturants) sur la formule. Ceci entre dans le eatinne mise au point de la composition
d’'un mélange, en faisant un choix d’un « ingrédieparmi un ensemble de produits. Pour
ce faire, on dispose d'un nombre plus ou moinortapt d'agents texturants susceptibles
d'étre utilisés. C'est a leur sélection que nouss raitacherons dans un premier temps. On
doit mettre en évidence ceux qui sont les plusfopmants. On peut envisager
eventuellement la possibilité dintroduire dansfdemule une association de deux ou
plusieurs agents texturants sous réserve que clagtoum intérét spécifique.

Le choix a été établi selon une recherche bibliglgiGue qui nous a orienté sur les
différents types pouvant étre introduits au seimdge produit laitier. Il s'agit en fait de
I'amidon, la pectine, le carraghénane et le xargha

5.1.3. Définition des réponses

Selon ce qui a été déja développé au niveau desuxenjes réponses préliminaires
souhaitées sont d'ordre textural. En effet, I'asgaqroduit est un critére primordial dans
notre étude. On désire en fait que le produit st@ible, consistant onctueux et lisse
Ceci releve de l'analyse de la variation du pHiajns I'analyse rhéologique et sensorielle
du produit.

5.1.4. Choix de la stratégie d'expérimentation:

On peut constater que la stratégie dieblage” semble correspondre a notre premier
objectif qui consiste a sélectionner les constitsiae la formule. On peut distinguer en
fait deux types de criblagecriblage de facteurs indépendardscriblage de composants

en mélangeDans le premier cas, L'expérimentateur désire saani sein de chaque

famille de composants (épaississants, gélifiamt},.quels sont ceux qui sont les plus
performants sur les propriétés recherchées, appedpmnses afin de n'en retenir qu'un
seul. Il s'agit en fait d’étudier les effets deslabstitution, au sein d'un mélange, d’'un
élément par un autre. Il apparait cependant quas dke nombreux problemes de
formulation, certains composants d’une méme fampleuvent étre éventuellement
associés simultanément dans une formule. Ceci spornel au deuxieme cas appelé
criblage de composants en meélange et qui réponéhifganent a notre premiere

problématique poseée.
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5.1.5. Recensement des facteurs :

Selon le diagramme de fabrication établi dans ttigp¢ghéorique, on peut distinguer deux
catégories de facteurs:
+ Facteurs externes a la formulation ( liés au pra&jes
Les facteurs externes sont caractérisés par dedblesr indépendantes provenant de
variables associées a la mise en ceuvre du produit:
1. Pression et Température dans I'étape de 'homagdios.

Température et le temps de pasteurisation.
Pression et température dans I'étape du dégazage.
Refroidissement a la température de fermentation.
Durée de fermentation.
Vitesse d'agitation dans I'étape de brassage.
Température de refroidissement (arrét de la feratieom).

© N o g s~ w D

Conditionnement.
9. Température de refroidissement et de conservatigraduit fini.
+ Facteurs internes a la formulation (composants) :
1. L'eau.
Poudre de lait.
. Caséinates de sodium.

2
3
4. Sucre.
5. Agents texturants.
6

Ratio du ferment et quantité a inoculer.

Les facteurs retenus sont ceux liés a la compaostiio yaourt (facteurs internes a la
formulation). lls sont considérés comme étant agesdelirs clés de la formulation. Les
autres qui sont liés au procedé de fabrication aoéliminer de notre étude. Il s'agit de
facteurs maitrisables qui n'ont pas dinfluence Bobjectif recherché. Les facteurs
sélectionnés sont donc: l'eau, les caséinatesdienspl'amidon, le xanthane, la poudre de
lait, le carraghénane, la pectine, ferment lactiguenfin le sucre. Il est a noter que les
deux derniers facteurs ( ferment et sucre) sorge.fMalgré leurs importances au sein de

la formule, ces facteurs n'ont pas une influenaetk sur I'objectif de I'étude.
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5.1.6. Niveaux retenus des facteurs :

Les niveaux des facteurs désignent en fait les tggamminimales et maximales qu'on
pourrait ajouter au niveau de notre formulation.s Galeurs sont établies selon une
recherche bibliographique entreprise dans ce strselon aussi une réglementation et des
normes limitant l'utilisation de ces produits. lregeaux des facteurs retenus sont précisés

au niveau du tableau suivant:

Tableau 5.1 Représentant les Facteurs retenus et leurs niveau

W Minimum Maximum
Facteurs
Eau 60% 80%
Sucre 10% 10%
Caseéinate de sodium 0.5% 5%
Amidon 0% 3%
Xanthane 0% 0.3%
Carraghénane 0% 0.1%
Pectine 0% 0.2%
Ferment 0.06% 0.06%
Poudre de lait 26% MG 9% 11%
(Matiere grasse)
Poudre de lait 0% MG 2% 4%
(Matiéere grasse)

L'ensemble des facteurs forment un mélange quiepsésenté soit par la valeur 1
quand on parle de fractions ou par 100% lorsqlddit de pourcentage. Les facteurs donc
sont dépendants dans le sens ou l'ajout des ntdufacvont conditionner la quantité du
dernier facteur a additionner. Le dernier facteuirsgra sujet a ces modifications est I'eau.
Il est a noter que la poudre de lait est utiliseéessdeux formes: poudre de lait avec un
pourcentage de 26 % de matiere grasse (26 % MG,d25Psotéines) et une poudre de lait
avec un pourcentage de 0% en matiére grasse (0 %3886 de protéines). Le but est
d'obtenir une teneur minimale de 3% de matiéresgragaourt au lait entier) ainsi qu'une

teneur minimale de 3% de protéines. Ces valeuns erigées par la réglementation
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Algérienne. De plus, il s'agit d'un moyen d'étudieffet de chaque type de poudre sur la
formule.

5.1.7. Modeéle et plans adopté :

Dans ce premier plan, le modele mathématique qubke correspondre a notre
objectif est celui du premier degré. Il s'agit dimodéle linéaire. Les nombre total des
facteurs qui varient est de 8. Le modéle peutiszdonc de la facon suivante :

Y=apgtaXitaXo+tBXzgtuXat+tasXs+3Xet+ ay X7+ 3B Xs

On suppose que les variations des réponses sgubrpjomnelles aux teneurs des
constituants du mélange. Les interactions entréalgsurs sont ainsi négligées. Le modele
du premier degré engendre en fait des plans simiplpsrmet de donner en fait une idée
sur l'influence de chacun des constituants sugpanse étudiée.

L'existence de contraintes (limites supérieuraafétieures) qui interdisent l'acces
a certaines régions du domaine d'étude nous a anetiléser le plan D-optimal.

5.1.8. Construction du plan d'expériences :

Les facteurs et les niveaux sélectionnés sontdnott® dans le logiciel. Le but est d'éviter
en fait les calculs matriciels fastidieux et corgpés. L'introduction des différents facteurs
avec leurs niveaux a donné les recettes ou lesufeamillustrées dans le tableau 5.2. Le
nombre total des essais a formuler avec un plassiclae a été estimé a 150 essais. En
revanche, l'utilisation du plan D-optimal a permiésdiminuer ce nombre et le réduire a 19

seulement incluant 3 répétitions en vue de tésteaproductibilité du modéle .
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5.1.9. Fabrication du produi

La préparation es essaia été realiséa l'échelle de laboratoirtout en respectant le
diagramme de fabricatioillustré dans la figure 5.1.Concernamts|matiéres premier:
utilisées lors de notre étt, elles ont été toutes fournies par la laiterie FREE exceptior
faite pour les caséinates de sodium. protéinesont été gracieusement doies par la
sociétéARMOR sis en Franc

Mélange des ingrédients de la recette

NS

Homogénéisation du mixe laitiel

N4

Traitement thermique (92°C pendant 5Smin)

N4

Refroidissement jusqu'a45°C

NS

Fermentation par inoculation des ferments ¢
raison de 0.6 g/l

N

Brassage

NS

Refroidissement : a pH4,2-4,6 on refroidit a 260C

NS

Conditionnement

N4

Stockage a froid (2C)

Figure 5.1. Diagramme de fabrication de yaourt établi a I'éeldge

laboratoire
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5.1.10.Méthodes d'analyses pour la caractérisation degsess

Les réponses recherchées pour la comparaison si#s de ce premier plan d'expériences

sont:

La détermination du pH;

L'analyse rhéologique des essais ;

L'analyse sensorielle des essais.

Ces déterminations sont sélectionnées suivantettbjqu'on veut atteindre. En effet, le
but de cette partie est d'étudier I'effet de I'apiei certains agents texturants associés avec
les caséinates de sodium dans le produit. Ceci sotend qu'on veut comparer tout les
parametres qui ont une relation avec la textufagbarence du produit ainsi que son godt.

a) Détermination du pH:

- Principe:

Le pH est déterminé au moyen d'un appareil élagride mesure. Le principe consiste a
plonger le systéme d'électrodes (systeme combungtabe ou couple d'électrodes verre-
calomel) dans une certaine quantité de yaourt. rAuae possible, la température de
I'échantillon doit correspondre a celle de la sotuttampon avec laquelle on a
préalablement étalonné I'appareil.[114] (voir figr1). Cette opération est effectuée apres
les 24 heures qui suivent sa formulation et elteggsetée quotidiennement et cela en vue
d'évaluer la stabilité du produit pendant une pkide 15 jours.

- Expression des résultats :

On lit la valeur affichée sur le pH-métre. L'applangtilisé est de type METTLER
TOLEDO.

b) Analyse rhéologique :

Les tests rhéologiques sont effectuées sur lesnélbbas en utilisant un rhéometre de
type Couette , de marque PAAR PHYSICA RHEOLAB MCBO3muni d'un logiciel US
200, pour la commande et le traitement des donh@&eparametre recherché dans cette
analyse est la comparaison de la viscosité deanétbns.

- Description de l'appareil:
Le principe de mesure se base sur le principe dslette : la substance étudiée est
emprisonnée entre deux cylindres coaxiaux, l'un meebile et l'autre est fixe. Le
mouvement laminaire de cisaillement est obtenuoamncuniquant a I'un des cylindres un

mouvement de rotation uniforme de vitesse angutajréautre cylindre demeurant fixe.
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La substance se décompose en fait en couches riglied coaxiales, animées de vitesses
angulaires différentes, variant continOment de Zg@aur la couche au contact avec le
cylindre extérieur fixe) @ (pour la couche au contact avec le cylindre iatérmobile).

Par suite de mouvement relatif des couches les paresapport aux autres, il apparait en

tout point de I'échantillon une vitesse de cisaiat D et une contrainte de cisaillement

[115]
.\
1 _J , M T 1~ support de transport.
i +
‘ 2- Physica .

3- Corps de mesure de

I 10 raccordement .
NA®® K ' 4

Rebord de mesure .

2 %‘ ’ 5- Corps de mesure .

6- Vis approprié au
corps de mesure .

7- Systéme de controle

de température .
g e
8 ]:E 8- Pied (support de
q maintien ),
9- Adapteur AC .
g 10- Prise de connexion
DC.
5 11- Cable
! — d’alimentation .
L =) =]

Fig.5.2. Schéma représentatif des différents compartinmatgosant le
rhéométre PHYSICA MC1[115]
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Le MC1 posséde plusieurs types de systéme de mdswsagit en fait de cylindres

coaxiaux. L'utilisation de ces systémes dépendidetment de I'état du fluide (fluide a

viscosité faible, suspension, semi-solide et flpdeeux).

Tableau 5.3: Les différents systémes de mesure du PHYSICA MQ5][1

Systeme de Z1 Z2 Z3 Z4
mesure
Domaine de 0-4031 0-1032 0-1032 0-1032
vitesse de
cisaillement (8"
Domaine de la 0-67 0-195 0-1141 0-34844
contrainte de
cisaillement (Pa)
Domaine de 0.001-1.30 0.02-15 0.118-100 0.672-500
viscosité (Pa.s)
Volume de 22.5 100 17 3
remplissage (ml)
V) D

Géométrie de

mesure

-3

IE
{f

| Z
L2277

!
!
!
!
!
i

SIS

e R (.
bl d

) TR —

- ”
IILIIL LSS
I

Cas d'utilisation

Liquides a
faibles

viscosités

Suspensions

Semi-solide

Fluides pateux
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c) Analyse sensorielle:

L'analyse sensorielle met en ceuvre le sujet comnsgrdment de mesure". Elle
demeure aujourd’hui une approche indispensablkevallation de la qualité d'un produit
alimentaire. Etroitement associée a la caract@isales propriétés physico-chimiques,
elle peut étre un outil d'aide a la maitrise dejlalité et la formulation des produits
transformés. La qualité organoleptique des alimeagsoupe les propriétés d'un produit
perceptibles par les organes des sens.[116] Aisa®ice travail, nous nous intéresserons
essentiellement aux sensations en bouche ainsi'gpfaarence visuelle du produit. Les
méthodes utilisées pour caractériser les produlisieataires sont des méthodes
descriptives.

- Méthodes descriptives

Leur but est de décrire la nature des perceptibile euantifier leur intensité, de
maniére a donner une carte d'identité du prodéitipe, reproductible et compréhensible
par tous. Cette méthode est parfaitement adaptéet@ étude. En effet, I'analyse
descriptive est définie comme étant : la rechedbe nombre minimum de descripteurs
qui permettront de donner le maximum d'informatieas les propriétés sensorielles du
produit a analyser ; la mesure de 1l'intensité dselasation percue pour chacun des
descripteurs choisis ; la construction du profil pioduit a 1'aide de 1'ensemble des
descripteurs quantifies. Au cours de ce travadndlyse sensorielle a été conduite en

parallele des analyses physicochimiques.
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- Les sujets et I'environnement de la dégustation:

Le panel était constitué de 20 sujets, membresediopnel du laboratoire (11 femmes et 9
hommes, agés de 25 a 54 ans). Les sujets ont @téé® selon leur motivation et leur
disponibilité Six d’entre eux avaient déja part&cip des tests sensoriels sur différents
produits dont des produits laitiers. Pour cetted@tles 20 sujets ont suivi des séances
préliminaires d’entrainement.

Les séances ont eu lieu tous les mardi et jeudl,Othe Elles se déroulaient dans une salle
d'analyse sensorielle spécifique, ou la températuléclairage sont contrélés.

Le panel a été entrainé a l'utilisation d’'une élehdé notation linéaire structurée (de 0 a 5)
pour évaluer les intensités des perceptions desrtgabrassés. La génération des attributs
utilisés pour le profil sensoriel a été réaliséedaamt une séance ou I'ensemble des yaourts
était présenté. Une liste de 11 attributs a étéstooite. (Tableau 5.4) contenant des
attributs de texture a la cuillere, de saveur etedgure en bouche. Les protocoles de

dégustation des attributs de texture sont préselaiés le tableau 5.5

Tableau 5.4 Liste des 11 attributs utilisés pour I'analysealgdive quantitative, S:

Saveur, V: texture a la cuillere, B: texture endimj116]

Attributs de saveurs Attributs de texture a la | Attributs de la texture en
cuillere bouche
S-Sucré V-Brillant B-Granuleux
S-Acide V-Granuleux B-Epais
V-Epais B-Onctueux
V-Collant B-Nappant
B-Astringent
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Tableau 5.5 Définition et protocole de dégustation des desetirs de texture évalués par

les sujets lors de I'analyse descriptive quantieafiL16]

Descripteur

Définition

Brillant

Qualifie l'aspect d'une surface ligse

faisant apparaitre des reflets lumineux.

Collant

Force nécessaire pour décoller le progluit

qgui adhére au dos de la cuillere.

Granuleux

Qualifie la perception de la dimensionjet

de la forme des particules d'un produit

Epais

Résistance du produit évaluée en écrapant
une cuillere de produit entre la langud et

le palais

Onctueux/crémeux

se dit d’'un aliment qui a l'aspect etjla
consistance, des substances grassdqs et
produit, au golt, une impression [e

moelleux, de velouté.

Nappant

Aptitude du produit & former un filn

—

tapissant la bouche.

Astringent

Caractére rapeux du produit évalué par

frottement entre la langue et le palais.
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5.2. Résultatdes déterminations analytiqu

5.2.1. Détermination du pt

L'analyse du pH'est effectué pendant une durée d& jours et cela en vid'évaluer la
stabilité du produit.\{oir tableau 5.6) Les résultats obtenus septésent¢ sous forme de
graphe mettant en évidence les variations du pférgtion du temp:

pH
4.7 -
4.5 —
4.3 —

4.2 1

4_ T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T ™1
Jo J1 J2 J3 J4 J5 J6 J7 J8 J9 J10 J11 J12 J13 J14 J15

lours
cocl El «-q@-- E2 coolee E3 .eox E4 +ooXeo
..o E6 .. E7 ceemee E8 oot E9 .icgee )
a0 Bl oA E12 e E13 el E14 @ 5
ceete  E16 E17 .—-. E18 ¢ E19
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Suivant les résultats obtenus, on remarque queat@tion du pH fluctue entre deux
valeurs qui sont le 4.4 et le 4,6. Ces résultatserdent bien avec ceux cités par Jimoh et
Kolapo [117]: valeurs se situant entre 3.39 et 5Ni&s valeurs s'accordent également avec
celles annoncés par Nangniermalgtl 18] qui sont de I'ordre de 4.4 a 0 et 5% deémat
grasse. Concernant les courbes obtenues, ellesmpedt un profil de variation homogéne
ainsi qu'un écart|pH| tres étroit. Ceci témoigne de la bonne stébidiu produit. Les
résultats de variation du pH obtenus sont intredeit tant que réponse au niveau du plan
d'expérience sous forme d'écart de variafiopH| entre le pH du quinziéme jour avec

celui du premier jour.

Tableau 5.7:Représentant les écarts de variation du pH dessess

Echantillons b pH|
El 0.4
E2 0.36
E3 0.34
E4 0.39
ES 0.36
E6 0.37
E7 0.38
E8 0.37
E9 0.36
E10 0.34
Ell 0.35
E12 0.37
E13 0.34
El4 0.4
E15 0.39
E16 0.34
E17 0.37
E18 0.37
E19 0.36
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5.2.2. Caractérisatiomhéologigue:

Les courbes rhéologiques d'écoulement ( viscosité de chaque essai sont expes
respectivement par Icontrainte de cisaillement ( shear stresfsha viscosité (axes d
ordonnés)en fonction de la vitesse de cisaillem(shear rate)] axe des abscses) et

sont représentés diessous. La modélisation des courls'effectue par ur loi en

puissancéloi d'ostwald.

_ 300 50
Contrainte de 45 Viscosité
cisaillement 250 40 Pa.s
(Pa) 200 y = 37.364x03089 35
R?=0.9984 30
150
100
50
0 T T
0 100 200 300 400 500 600
Vitesse de cisaillement (1
o+«®-- Shear stress (Pa) <A+ viscosité
Puissance (Shear stress (Pa)) Puissance (viscosité)
) de l'ess
Contrainte de
cisaillement Viscosité
(Pa) 200 - 160Pa.s
180 - 140
160 F
- 120
140 y = 57.368x0.2801 :
120 R?=0.9982 £ 100
100 — 80
80 )
60 F
- 40
40 E
20 — 20
0 Reaascs ssoa— -0
0 10 20 30 40 50 60 70 80
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Fig.5.22. Courbes d'écoulement et de viscositéedsdi E19

D'aprés l'allure des courbes, on constate quettegtats sont en bon accord avec la
théorie. En effet, on note que la viscosité diminoesque la vitesse de cisaillement
augmente pour atteindre finalement une valeur nafengonstante a la vitesse élevée. On
peut déduire que la déformation commence des geerfainte est exercée. La courbe
d'écoulement ainsi obtenue n’est pas linéaire. IDg, ha contrainte de cisaillement n’est
pas proportionnelle a la vitesse de cisaillemend. €@@mportement est typiqguement
rhéofluidifiant. [73]

En ce qui concerne le modeéle théorique d'ajustem@nmtosé, on remarque que le
coefficient de corrélation Rest trés proche de 1 pour toutes les formulatigwusr
tableau.5.8), ceci nous conduit a dire que ce neodst parfaitement adéquat. Quand a
I'indice n appelé indice de comportement d'écoutégnflow behavior index), On peut
noter que ces derniers varient dans un intervalhepcis entre [0.23 et 0.32]. Les valeurs
prélevées sont trés proches les unes des autisquiis'agit d'un produit de méme nature
(yaourt) a quelques difféerences prés. Le componéenneeofluidifiant du produit est

confirmé ici également puisque tous les indicesadiement sont inférieurs a 1. [71]
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Afin de comparer la viscosité des différents eskaisiulés, on introduit ainsi l'indice de
consistance de chaque essai choisi en tant quas€pa niveau du plan d'expérience. Les

résultats prélevés sont évoqués et discutés gaita

Tableau.5.8: Parametres rhéologiques de chaque essai formulé

Echantillon Indice de Indice R?
consistance d'écoulement n

El 37.364 0.30089 0.9984
E2 57.368 0.2801 0.9982
E3 7.0188 0.2721 0.9972
E4 97.429 0.259 0.9579
ES 34.551 0.3423 0.9994
E6 92.615 0.3123 0.991
E7 45.691 0.3121 0.9996
E8 104.33 0.2394 0.9913
E9 32.382 0.2899 0.9984
E10 76.751 0.2614 0.9616
E1l 39.769 0.223 0.9996
E12 112.41 0.2471 0.9915
E13 43.595 0.3438 0.9998
El4 116.78 0.2349 0.9888
E15 85.873 0.3161 0.9923
E16 100.81 0.2937 0.999
E17 86.718 0.3173 0.99

E18 86.472 0.3191 0.99

E19 86.612 0.3196 0.9896
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5.2.3. Caractérisation sensorielle:

Les différentes formulations établies sont représes ci-dessous:

Fig.5.23. Photographie représentant Fig.5.24. Photographie représentant
l'essai E1. l'essai E2

Fig.5.25. Photographie représentant Fig.5.26. Photographie représentant
l'essai E3 l'essai E4
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Fig.5.27. Photographie représentant Fig.5.28. Photographie représentant
l'essai E5 I'essai E6

Fig.5.30. Photographie représentant
l'essai E8

Fig.5.29. Photographie représentant
l'essai E7
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Fig.5.31. Photographie représentant Fig.5.32. Photographie représentant
l'essai E9 l'essai E10

Fig.5.33. Photographie représentant Fig.5.34. Photographie représentant
l'essai E11 l'essai E12
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Fig.5.35. Photographie représentant Fig.5.36. Photographie représentant
l'essai E13 l'essai E14

Fig.5.37. Photographie représentant Fig.5.38. Photographie représentant
l'essai E15 l'essai E16
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Fig.5.39. Photographie représentant Fig.5.40. Photographie représentant
l'essai E17 l'essai E18

Fig.5.41. Photographie représentant
l'essai E19

Les perceptions organoleptiques ont été évaluéesirsypanel de 20 personnes et sont
attribuées sous formes de notes (de 0 & 5). Lellcads résultats se fait par la suite sous
forme de moyennes obtenues pour chaque attriboit. fableau 5.9) Ces moyennes sont
introduites en tant que réponse au niveau du pexpériences. On peut noter cependant
au premier abord l'apparition de synérese au nidedlessai 9, 10,11 et 12.
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5.3. Sélection des réponses :

Les résultats des difféerentes réponses précédenpnée/ées sont introduits au niveau
du plan d'expériences. Une matrice de corrélai@né établie en vue d'évaluer le degré
d'interaction entre les réponses (voir tableau )5.0@lles possédant un coefficient de
corrélation supérieur a 70% sont considérées cogtarg dépendantes et sont éliminées
de notre étude. En effet, ces réponses fluctuetduawd'une valeur moyenne. Elles
n'expriment pas de ce fait une tendance par ra@pda variation des facteurs. On
s'abstient quand a la modélisation de ces parameét

Selon les coefficients obtenus, on remarque qeenaistanceest fortement corrélée avec
les attributsepais en bouchgépais en cuillereet collant. De ce fait, on tient compte d'un
seul attribut qui est la consistance.

En ce qui concerne l'attribbrillance, on remarque que celui-ci interagit fortement avec
I'attribut granuleux en cuillere Ce qui nous méne a choisir le facteur le plusipemt
des deux qui est l'attribut granuleux en cuilléependant, on remarque que ce dernier
attribut corréle fortement avec le descripteur glamx en bouche. En procédant a la
sélection de la réponse la plus influente, on & g@our le deuxiéme attribut qui est une
réponse décrivant la qualité intrinséque du prodaifpouvant étre atteinte en utilisant le
premier descripteur.

De plus, on a remarqué que le coefficient de caticd prélevé entre l'attribut Nappant et
I'attribut onctueux est fortement élevée. Raisonrgauwguelle, on a procédé a I'élimination
de la réponse la moins persistante des deux. Nbibex s'est porté sur le descripteur
nappant.

Enfin, on a noté une corrélation plus ou moins é&eentre I'attribut épais en cuillere et le
pH. Etant donné que le premier descripteur estédigrmment éliminé de notre étude, on
ne tiendra compte de ce fait que du pH. Cepentlangriation du pH varie entre 0.34 et
0.4. La fluctuation des facteurs n'a aucune infteesur cet écart trés petit de pH. On
s'abstient quand a I'étude de ce paramétre. Leaal.11 résume et met en évidence les

réponses retenues.
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Tableau.5.11: Représentation des réponses retenues au nivgaardd'expériences.

Réponses

Numéro | Consistance| Sucré Astringent Onctueux Granuleux en

d'essai bouche
1 37.364 2.95 1.3 4.55 0.05
2 57.368 3.05 0.6 3.9 0.05
3 7.0188 2.9 0.1 0.1 0.1
4 97.429 2.8 1.15 2.85 0.4
5 34.551 2.95 11 4.05 0.05
6 92.615 3.1 0.6 4.1 0.25
7 45.691 2.8 0.95 19 3.2
8 104.33 3.1 0.9 2.75 0.65
9 32.382 2.9 2.9 0 5
10 76.751 2.95 2.85 0 5
11 39.769 2.9 0.2 1.9 2.7
12 112.41 3.05 1.1 2.55 1.15
13 43.595 2.9 1.1 3.55 1.6
14 116.78 3 0.75 2.55 3.35
15 85.873 2.85 0.85 0.1 4.85
16 100.81 2.85 0.85 3.45 4.7
17 86.718 2.95 0.9 2.7 2.65
18 86.472 2.95 0.9 2.7 2.65
19 86.612 2.95 0.9 2.7 2.65
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5.4. Détermination des coefficients des modéletuEs:

Les coefficients inconnus des modéles ont été Eqour chacune des réponses a l'aide
de la régression PLS exécutée par le logiciel.rhedéles mathématiques obtenus peuvent

s'écrire donc de la maniéere suivante :

Godt sucré=2.78+ 0.02 x+ 0.03 % — 0.002 ¥ + 0.008 % — 0.02 x + 0.002 x — 0.02 x
—0.01x%

Onctuosité = 2.84+ 0.48 x+ 0.01 % + 0.22 x + 0.44 % — 0.06 x + 0.32 x — 0.44 % —
0.23 %

Granulosité = 2.80 - 0.37 x+ 0.11 %+ 0.34 x + 0.33 %+ 0.41 % - 0.04 %+ 0.84 % +
0.06 %

Astringence= 0.87+ 0.1 x+ 0.03 % + 0.27 % - 0.1 % —0.02 % - 0.01 % — 0.04 % — 0.05
Xs

Consistance= 70.78+ 3.28 x+ 2.24 % + 6.38 x + 23.53 x+ 7.62 % + 9.23 % + 6.57 ¥
-4.1%

ou:

X 1 représente la teneur en poudre de lait a 26 % MG,
X2 représente la teneur en poudre de lait a 0% MG,
Xzreprésente la teneur en caséinates de sodium,

X4 représente la teneur en amidon modifié,

Xs représente la teneur en xanthane,

Xg représente la teneur en pectines,

X7 représente la teneur en carraghénanes,

Xg représente la teneur en eau.
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5.5.Qualité des modeles

La qualité de l'ajustementnsi que la qualité prédictive des modédent testées par leurs
coefficients R et & (voir figure 5.42

0.9
0.8
0.7
0.6
M R2 0.5
Q2 0.4
0.3
0.2
0.1

Consistance  Asrtringence  Onctuosité Granulosité Sucré

fficient:
).

Selonles histogrammes obtes, on remarque que pour le coefficier’ les valeurs sont
supérieures & 56%e qui est plus ou moins acceptatCependantle coefficient G
présente des valeurs tres faibles pour certaiqmnsé. En effet, on note une valeur «
0.2% pour la granulosité, et 20% pour l'onctuod@géméme que pour le godt su Ces
résultats nous ménent a dire que le modeéle utilisgt pas puissarOn procede tout de
méme a I'étude de l'effet des facteurs sur chadeseéponses étudié
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5.6. Etude de l'effet des facteurs sur les réporterues:
L'étude de l'effet des différents facteurs surrigsonses retenues a donné les résultats

suivants:

5.6.1. Effet sur la consistance:

1

50T

100

1501

eau
M ais
pec
k-car
NaCN
xat
p26
p0

Fig. 5.43. Effet des différents facteurs sur la consistance

On remarque selon le graphique, que l'eau a uh edfgatif sur la consistance, ceci
peut s'expliquer par le phénomene de dilution. tet,d'ajout d'eau de facon graduelle
dilue le produit et le rend treés liquide. De plos, note que I'amidon et la pectine ont le

plus d'influence sur la consistance comparés atnesfacteurs.
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5.6.2. Effet sur l'onctuosité

eau
p26
k-car
NaCN
Mais
pec
po
xat

Fig. 5.44. Effet des différents facteurs sur I'onctuosité

Selon ce graphe on note que l'onctuosité est iawegat proportionnelle au facteur eau. Le
phénomeéne de dilution est également confirmé awean. De plus, on remarque que le
carraghénane et le xanthane ont un effet négatlfogictuosité. Quand aux autres facteurs,
il apparait que la poudre de lait a 26% de matigasse est le facteur le plus influent suivi
du caséinate de sodium. La poudre de lait 0% de&raajrasse vient en derniére position.
L'effet tres positif de la poudre de lait a 26% rdatiere grasse, peut s'expliquer par la
présence de la matiére grasse qui est considérmeain ingrédient trés indispensable

dans la fabrication des crémes. L'effet posititdaéinate sur I'onctuosité est confirmeé par

la théorie.
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5.6.3. Effet sur la granulosité en bouche :

e
\
\

|

—

o

S

k-car
xat
NaCN
nec
po

M ais

Fig. 5.45 Effet des différents facteurs sur la granulosiié
bouche

Selon le graphique ci-dessus, on note que le dagreme est le facteur le plus influent sur

la réponse granulosité en bouche. Les autres factet une influence insignifiante et

négligeable sur la réponse.



Effects

114

5.6.4. Effet sur l'astringence

HH

vz ‘ T S —

eay +———
NaCN
p26
M ais
k-car
po
pec
Xat

Fig. 5.46. Effet des différents facteurs sur l'astringence

On note suivant le graphe que le caséinate de mogdnssede le plus d'influence sur
I'astringence suivie ensuite de la poudre de2@¥ puis de la poudre de lait 0%. Les
autres facteurs ont un effet négatif sur la répode peut en déduire que le taux de

protéines a une grande influence sur I'astringdogeroduit.
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5.6.5. Effet sur le go(t sucré:
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Fig. 5.47. Effet des différents facteurs sur latgucré

L'étude de l'effet des facteurs sur le golt sucréoatré que I'amidon a une influence
positive sur le godt sucré comparé aux autrese@gnt on peut noter que l'intensité de
I'effet n'est pas trés importante.

Nous pouvons retenir en général que le carraghéeialeexanthane donnent de mauvais
résultats que ¢a soit sur le plan aspect visusuole godt du produit. Ceci semblerait étre
la cause d'une mauvaise synergie qui s'est proéuite ces deux composants et les autres

constituants du yaourt. Le pH acide du produitpsbablement la cause principale de
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cette mauvaise synergie. L'élimination de ces daateurs de la formulation semblerait
étre impérative vu les résultats préleves.

De plus, nous avons constaté que la poudre da B#% de matiere grasse jouait un réle
important sur l'onctuosité du produit au méme tjue les caséinates de sodium. Ceci peut
s'expliquer par le taux de matiere grasse présams dcette poudre, élément trés utilisé
pour ses propriétés lubrifiantes dans la fabricati@s cremes. En ce qui concerne la
poudre de lait a 0%, on a constaté qu'elle n'agpeepas d'effet sur les réponses étudiées.
Ceci nous a poussé a éliminer ce facteur pourlig&rtique la poudre de lait a 26% de
matiere grasse.

Enfin nous avons prélevé que I'utilisation de l@doni et/ou de la pectine ont des effets plus
ou moins appréciables sur la formule. Leur utii@ata des concentrations adéquates
donne lieu a des formules homogénes traduisardnadisynergie avec les composants du

mélange. Il s'agit bien d'agents épaississantfioi® pour le yaourt.

Concernant le modele utilisé, nous pouvons dédujuél s'agit d'un modeéle linéaire qui
n'est pas puissant puisque il ne tient pas conganteractions. Bien que son utilisation
permet de réaliser peu d'expériences avec beaucmupfacteurs. Cependant les
informations prélevées ne peuvent étre précisegribeipal objectif de l'utilisation de ce
modele étant de hiérarchiser seulement les facteflugnts sur les réponses étudiées. De

ce fait, un deuxieme plan d'expériences s'imposaiatoptimiser notre formule.
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CHAPITRE 6:
PLAN D'EXPERIENCES II

6.1. Objectif de I'étude:

Apres avoir éliminé les facteurs qui ont une masevanfluence sur le mélange étudi€, on

cherche a ce stade du travail a optimiser la fteniia stratégie adoptée sera donc celle de
l'optimisation des réponses engendrant ainsiitatibn de la méthodologie des surfaces
de réponses (MSR).

6.2. Facteurs retenus :

Les facteurs retenus dans cette partie sont dbeau, les caséinates de sodium, I'amidon,
la poudre de lait a 26% de MG, la pectine, fernhectique et enfin le sucre. Les niveaux
de ces facteurs sont précisés au niveau du tabléail est a noter que la teneur en poudre
de lait a 26% de matiere grasse est fixée a uneuwvathaximale, étant donné que cet
ingrédient a eu un effet trés appréciable sur tlorsité.

Tableau 6.1 Représentant les Facteurs retenus et leurs niveau

Quantité Minimum Maximum
Facteurs

Eau 60% 80%
Sucre 10% 10%
Caséinates de sodium 0.5% 5%
Amidon 0% 3%
Pectine 0% 0.2%
Ferment 0.06% 0.06%

Poudre de lait 26% MG 13% 13%




118

6.3. Modele et plan adopté :

L'objectif étudié renvoi a l'utilisation d'un mdeépolynomial non linéaire. Le modele
mathématique adopté dans ce cas est celui du selmgré. Il s'agit d'un modele a 4
facteurs qui sont: I'eau, I'amidon, les caséindéesodium et la pectine. On ne tient compte
en fait que des facteurs qui varient dans le pamdlange. Ce modele est représenté par
la formule suivante:

Y=ag+ay X3 +aXe+agXa+ aXyg+ 3XiXo + 3XaX3 + arX1Xg + 3gXoX3 + 3XoXg + &0X3X4

2 2 2 2
+ A 1X1T + aoXo” + auaXaT T angXs .

ou:
Y : est désigné come étant la réponse.
X1, X2, X3, X4 : SONt les teneurs respectives des quatre facteaesl,: amidon, pectine,
caséinates de sodium.
&, &, &, &, &, &, &, a, g, X, &0, A1, A2 &3, &4 représentent des coefficients constants
et inconnus.

En ce qui concerne le plan adopté, le choix s@sésur le plan D-optimal. Il s'agit du
méme plan que celui utilisé dans la premiére partie

6.4. Construction du plan d'expériences et réatisates essais :

L'utilisation du plan D-optimal a permis de rédugenombre d'essais a formuler et cela en
passant de 39 essais a 19 seulement. (voir lacmatiexpériences) La formulation des

différents essais est effectuée de la méme manigreelle établie dans le premier plan.
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6.5. Méthodes d'analyses pour la caractérisatierdirentes formules:

Des analyses physicochimiques, microbiologiquesersorielles ont été effectuées sur les

différentes formules établies et cela en vue dectiéhner les réponses les plus influentes

sur l'objectif postulé.

a) Caractérisation physicochimique et sensorielle:

Les différentes analyses établies sont :

- Analyse sensorielle

- Analyse de la variation du pH.

- Analyse rhéologique.

Détermination de I'extrait sec.

Détermination de Il'acidité titrable.
Détermination de la teneur en matiére grasse.
Détermination de la teneur en protéine.
Détermination de la teneur en caseéines.

Détermination de la teneur en minéraux.

Il est & noter que les trois premieres déterritnatsont effectuées de la méme maniére

que celles établies dans le chapitre 5. De cerfails ne traiterons ici que leurs résultats

obtenus.

- Détermination de I'extrait seft19]

- Mode opératoire :

Peser dans une capsule environ 5g de I'échantillon.

Mélanger soigneusement la prise d'essai.

Placer la capsule dans une étuve réglée a une tatapeed'environ 102 + 2 et cela
pendant 3 heures.

Laisser refroidir dans le dessiccateur et peser.

Répéter cette technique de séchage pendant desiggde 1 heure jusqu'a masse

constante (écart ne dépassant pas 2 mg)

- Mode de calcul:

La matiere séche, exprimée en pourcentage en nessinnée par la formule :

: 100
Extrait sec = (M=m)——
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Dans la quelle :
« M : représente la masse finale constante en grantteel capsule et de son
contenu.
* m:représente la masse en gramme de la capsigesen contenu vide.
* E :représente la masse en grammes de la prisaid'es
- Détermination de l'acidité titrabl§t 20]

La détermination de l'acidité par la méthode hedbiement utilisée pour le lait peut étre

difficile a réaliser, la coloration des yaourts raadisés masquant le virage de la
phénolphtaléine employée comme indicateur. Il eahtageux dans ce cas d'utiliser un pH
meétre.
- Mode opératoire:

* Dans un bécher, peser a 3mg pres, environ 10 'gawhtillon.

» Ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine.

« Titrer par la solution d'hydroxyde de sodium aN.placée dans une burette.

» La coloration rose qui apparait doit persister @endine dizaine de secondes.

* Dans le cas des yaourts aromatisés, utiliser langitte et arréter le dosage a pH

8.3.

- Mode de calcul :
1 ml de cette solution correspond a 0.01 g d'deickque. L'acidité exprimée en grammes

d'acide lactique pour 100 g d'échantillon est derpe# la formule suivante:

100
Acidité = 0.01 x V X

Dans laquelle:
* V: représente le volume en millilitres de la sadatid'hydroxyde de sodium 0.1N
nécessaire.
* E:représente la masse en grammes de la prisaid'ess

La valeur obtenue est multipliée par 0.9 (factdiconversion de I'acide lactique).
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- _Détermination de la teneur en matiére grasséthode de Gerber [121]

- Principe :

Séparation de la matiére grasse de I'échantilldnédipar centrifugation dans un

butyrométre aprés attaque des éléments du laitiemagrasse exceptée, par l'acide

sulfurique. La séparation de la matiére grassd'addition d'une petite quantité d'alcool

isoamylique.

- Mode opératoire :

Dans une fiole jaugée, peser environ 50 g de lédloan. Compléter a 100 ml a
l'aide d'eau distillée. Agiter afin de rendre l&ugon aussi homogéne que possible.
Introduire dans le butyrometre 10 ml d'acide sidiue en évitant de mouiller le
col. Ajouter avec la pipette 11ml de la solutiortesiue en plagant la pointe de la
pipette en contact avec la base du col du butymarmeit en évitant un meélange
prématuré du yaourt avec l'acide. Verser a laaserfdu lait 1 ml d'alcool
isoamylique, en ayant soin de ne pas mélangeideslés ni de mouiller le col du
butyrometre. Boucher le butyrométre.

Procéder a l'agitation jusqu'a ce que la caséimecapgule dés que le yaourt est
mélangé a l'acide, soit entierement dissoute. Resnaiors le butyrometre dans la
position qu'il occupait avant l'agitation et attendue le mélange ait completement
rempli I'ampoule terminale; aussitdt apres, proceale retournement et attendre
gue cette ampoule terminale se soit entierememrgeyigrocéder deux autres fois a
ces alternances de remplissage et de vidage deolden Grace a ces six
retournements successifs du butyrometre, I'agitagist suffisante et le mélange
homogene.

Procéder ensuite a la centrifugation, aussitot sapegitation précédente, sans
laisser refroidir le butyrométre. La durée effeetile cette centrifugation doit étre
de 5 minutes.

Ensuite plonger le butyromeétre verticalement, bomcen bas, dans un bain d'eau
et I'y laisser cing minutes avant de procéder kdture. Le niveau de l'eau doit
recouvrir I'ampoule terminale du butyromeétre. Latliee doit étre effectuée

rapidement (en moins de dix secondes)
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- Mode de calcul:
La teneur en matiere grasse du produit examiné&jre&p en pourcentage en masse est

donnée par la formule :

100
Teneur en MG =(n"'-n)

Dans laquelle :
e n" représente la valeur atteinte par le nivea@isepr de la colonne grasse.
* n:représente la valeur atteinte par le niveauietié de la colonne grasse.

e M: la prise d'essai en grammes du produit.
- Détermination de la teneur en protéifiddethode de Kjeldahl"[122]

- Principe:

Le principe de la méthode est basé sur la transfioom de |'azote organique en sulfate
d'ammonium sous l'action de l'acide sulfurique g¥s@nce d'un catalyseur, et dosé apres
déplacement en milieu alcalin et distillation séarsne d'ammonium.

- Minéralisation:

e Introduire dans un matras de minéralisation progtresec 15 g de sulfate de
potassium, 1 ml de solution de sulfate de cuivn@jren 5ml de I'échantillon et 25
ml d'acide sulfurique pur.

* Appliquer un chauffage progressif : d'abord unacate a froid pendant 15 min
jusqu'a l'apparition de vapeur blanche d'anhydsidéurique, puis le chauffage est
rendu plus énergique, attaque a chaud pendanthkarbs;

e Quand la solution devient limpide, elle est refieidt complétée a 100 ml avec de
I'eau distillée;

- Distillation
« La distillation se fait dans un distillateur autdimae ou l'ajout de 20 ml de NaOH

a 35% dans le matras et 25% d'acide borique damfiala de 250 ml est réalisé ;
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 Le dégagement d'ammoniac est récupéré dans undiosold'acide borique
contenant l'indicateur coloré (meélange de bleu déhgiene et rouge de méthyl).
» Le débit de distillation doit permettre de recuedhviron 150 ml de distillat.
- Titrage:
Titrer le contenu de la fiole conique avec l'aditiorhydrique 0.1N a l'aide d'une burette.
Le point final de titrage est atteint a la premigeee de rose dans le contenu.
- Mode de calcul:

La teneur en azote total est déterminée par ladl@suivante:

1.4007 x (Vs - Vp) x M,

e Wy : la teneur en azote de I'échantillon, expriméssimrme de pourcentage en

masse

* Vg: Valeur numérique du volume en millilitres decitde chlorhydrique utilisé dans

la détermination.

* Vy: Valeur numérique du volume en millilitre de i chlorhydrique utilisé dans

I'essai a blanc.

* M, Valeur numérique de la molarité exacte de laciorhydrique.

m : Valeur numérique en grammes de la masse déskagiessai.

La teneur en protéines est calculée de la masigvante :

La teneur en protéines= Wy x 6.38

- Détermination de la teneur en caséindf3]

- Mode opératoire:
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« Déterminer la teneur totale en azote (AT) de Bétion en utilisant la méthode
Kjeldahl
* A l'aide d'une pipette, prélever 10 ml de I'écHimti et les introduire dans un
ballon jaugé de 100 ml. A l'aide d'une éprouvettdgée, ajouter 7