République Algérienne Démocratique et Populaire
Ministére de |’ enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique
Université A. MIRA - Bgaia

Faculté des Sciences et dela Natureet delaVie
Département des Sciences Alimentaires
Filiere: Sciences Biologiques

Spécialité: Science Alimentaires

Option : Industrielaitiere

REf e,

Mémoire de Fin de Cycle
En vue de |’ obtention du dipléme

MASTER
Theme

Analyses physico-chimiques et

microbiologiques de la creme glacée

Présenté par :
MEDJOUB Yasmina

Soutenu le: 20 Juin 2017

Devant le jury composé de:

Mme GUENDOUZE Nama MCB Présidente
M. MOUSSI Kamal. MCB Encadreur
Mme. TAMENDJARI Soraya MCB Examinatrice

Année universitaire: 2016/ 2017



DEDICACES

Je dédie ce mémoire a:

Mes chers parents qui ont toujours été a mes cotés

- Mon frére: Karim
Mes sceurs: Moukhtaria, Naima, Anissa, ainsi que leurs maris et leurs enfants
Sabrina, Slimane, Bouaziz, Taous, Walid, Chanez.
Mabelle sceur Cilia
Mon fiancée Kamel
Mes amies

A mes copines de chambre D304.



REMERCIEMENTS

Je tiens aremercier vivement mon encadreur M. MOUSSI Kamal
pour avoir accepté de diriger ce travail et aussi pour sa gentillesse, sa
disponibilité, sa patience et sa contribution générale al’ élaboration de

cetravail.

Je remercie également les membres du jury, Mme GUENDOUZE
Naima et Mme TAMENDJARI Soraya pour avoir accepté
d’ examiner ce travail.

Je remercie aussi toute I’ éguipe de vallée glace précisément :

Ledirecteur del’unité‘’lavallée’’ pour m’ avoir accepté au niveau de
son organisme.

M. Ait Y ahia, responsable du laboratoire pour ces explications tres
enrichissantes.

Tout le personnel du laboratoire del’unité*’ lavallée’’ pour m'avoir
accueillie les bras ouverts, en fait vivre pendant deux mois une
expérience humaine et professionnelle inoubliables.



LISTE DESABREVIATIONS

BCPL : Bromocresol Purple Broth with Lactose
BLBVB : Bouillon Lactosé Bilié au vert Brillan
D/C : Double Concentré.

EDTA : Ethylene-Diamine-Tétracétique.

H : Humidite.

Meq : Milliéquivalent.

MG : Matiére Grasse.

M SD : Matiere Seche Dégraisseée.

NET : Noir Eriochrome T.

PCA : Plate Count Agar

S/C : Simple Concentré.

TA : Titre Alcalimétrique.

TAC : Titre Alcalimétrique Compl et.

TH : Titre Hydrométrique.

UFC : Unités Formant Colonies.



LISTE DESFIGURES

Figure 1: Image représentant |aCcreme glaCle........oovvveeeeereeiere et 2
Figure 2 : Phénomeéne observé al’ interface gaz liquide.........ccoveeeeeceieeseece e 8
Figure 3 : Schéemareprésentant la structure delacréme glacée .........ccvvevveveieevecceeveeseenns 9
Lo (U A o 00 0 11 1 (= S 20
Figure5 : Principe de mesure de lamasse volumique al’ aide d’ un lactodensimétre............. 22
FIQUIr € 6: VISCOSIMELIE. .....veeieeeieeieeieeeesee e s e ste e e ssee s e e e sseesaeeseesseesseeseesseeseeneesseenseeneenseenees 23
Lo 0L =R = 10 1Y o 1= 1 (= S 23

Figure 8 : Dosage desions Ca?* et Mg?" avec I’'EDTA en présencede NET (&) I’eau du
process (b) : Aprés gjout du NET (C) : aprestitration avec EDTA .....coooeeievieievevece e 32
Figure9: Dosagede TA et TAC (a) I’ eau du process en présence de la phénolphtaléine (b) :
apres gout de I’ hélianthine (c) : aprestitration avec [e HCl. ......ccooeevveieccicee e, 32
Figure 10 : Dosage des chlorures, aprés |’ gjout de K2CrO4 (gauche) et apres|’ gjout de

F 0 VL@ (o0 =) ISP 33

Figure 11 : Plan adeux (agauche) et atrois classes (A droite) ........ccocveeeeeerveceseesieeee s 38



LISTE DESTABLEAUX

Tableau I: Ingrédients typiques d'un mélange d’ une creme glacée simple ........cccccevveeeenne. 3
Tableau |1: Etapes de fabrication delacreme glaCe.........ccvveveeceseeiecce e 6
Tableau |11 : Les problémes de fabrication de lacréme glacée.........covveeveeeieienenesesiennens 11
Tableau |V : Résultats d analyses physico-chimiques de |’ eau de process...........cccceeeuenneee 33
Tableau V: Résultats d’ analyses physico-chimique de la poudre de lait écrémé. .................. 34
Tableau VI : Résultats d analyses organoleptiques de lapoudre delait ..........ccceeevvevieennne 35
Tableau VII: Résultats d’ analyses pour e mix alamaturation...........ccoceeeveeeeveneneneseseneens 36

Tableau VIII: Résultats d' anal yses physico-chimiques du produit fini (sucriére fraise-

(7211 TR 37
Tableau | X: Résultats d’ anal yses microbiologiques de I’ eau de process. .........ccoveeevvereeennnne 39
Tableau X: Résultats des anayses microbiologique de lapoudre du lait............cccccevverieennne 39
Tableau XI: Résultats d’ analyses microbiologique effectué pour e MiX.........ccocevcererennnnens 40
Tableau XI1: Résultats d’ analyses microbiologique du produit fini. ......c.cccceveverenieienennns 41

Tableau X111 : Résultats d’ anal yses microbiologique du personnel (empreint)..................... 41



Tabledesmatieres

(10 e e (8 o110 [EEEE TR 1
PARTIE BIBLIOGRAPHIQUE

Généralité sur la créme glacée

|. Définitions delaglace de CoONSOMMALION.........ccceiiiieeriieierese e enas 2
L. TYPES AE GIACES. ... ettt et s b e et e e ae et e e eesne e 2
0 o g = £ USRI 2
A €= o - U= U OSSPSR 2
G T I 1 o = o S 2
I o= RSP PTPRTR 2
BT O (= 07T 0 = o= 3
11.5.1. Composition et lafonction desingrédients delacréme glacée..........ccooovevveveiveceennnnne 3
30 0 - T 4
R V= L= oo = oS 4
[1.5.1.2.1. Matiere grasse laiti@re........ccueiveieeee et 4
[1.5.1.2.2. GraiSSES VEJELAIES......ccueeieeeeecieeiesee st et st et e e ee e ste et e s e et e sneesseesaeeneenseeneenneenns 5
IR T TG T 0 = SRRSO 5
ST S = 1= | £ 5
15,15, EMUISITIANTS......eiiiiiieisie sttt b e 6
IS 30 G T SO SPRORN 6
[1.5.1.7. COlOrantS € @rOIMES.......c.eeiuiiieiteeie ettt sttt re et e e sreesee et e saeenbeeeesnee e 6
11.5.2. Fabrication delacréme glaCle ..o 7
R B o= s (= DT (] o] o TR 8
[1.5.2.2. HOMOGENGISALION.....ovveeieiiecieeieeieeee ettt sttt sre s se e ne et e stessenrenrennis 8
R B V= E = 4o o ST 8
[1.5.2.4. FOISONNEMENL.....c.uiiiiiiieiieeie ettt sttt st et e sbe e be et e saeeste e s e saeenbeeneenneenee 8
11.5.2.5. CongElatiON/SUIrGEI GLION.......c..eiieieeeieie ettt sreenas 9
[1.5.2.6. EMballage €t StOCKAGE ........coiuiiieiiirieee et s 10
11.5.3. Structure de laCrémMe glaCEe. ........cocueieiere sttt s srenneas 10
11.5.4. Microbiologie de lacreme glaCee..........oovvieiieeieeeeeese e 11

11.5.4.1. Effet de la congélation sur les microorganismes dans la creme glacée............c......... 11



11.5.5. Valeur nutritionnelle de 1a créme glaCe.........coviveeeeeieiese e 12
11.5.6. Facteurs affectant la qualité delacréme glace ..o 12
PARTIE EXPERIMENTALE

Matériel et méthodes

[.1. Présentation de " @NtrEpriSe. . ....ueiieie e et e st esre e teeaesneenneennens 14
[.2. Analyses phySiCO-ChIMIQUES..........cccuiiiiceee ettt 14
[.2. 1. EQU U PTOCESS. ....c.veeieeeeeiteeteeiee e etestee s e ete e este e e ssaesseensesseesteensesseesseensesseesseeneesneensennnens 14
2 I = 1= o (U o SRS 14
1.2.1.2. Détermination de [aCoNAUCLIVITE............cooiiiiinirieiee e s 15
1.2.1.3. Ladureté de |’ eau ou le titre hydromeétrique (TH).....ccveeeeeecevieseeeeeere e 15
1.2.1.4. Détermination de|” alcalinité, TA & TAC ..o ierieiee e 17
1.2.1.5. Dosage desions chlorure (méthode de MOhr) ..........coov e, 18
[.2.2. Poudre de lait ECTEIME.........ccuo ittt s sbenne s 18
1.2.2.1. Détermination de tauxX d’ NUMIITE...........cccoviiiiiieec e 18
[.2.2.2. MLIEIE gIBSSE....ecueeueeiesteste st etesseeeeseeste e stestestesseeseeseeseeneestessesbessesseeseeneensesessessessensens 19
1.2.2.3. Détermination de [amasse VOIUMIQUE...........coeiieieieieriesie s s 19
1.2.2.5. Détermination de I’ aCidit@ titrable.........ccoovveieiieieeee e 21
[.2.2.6. MESUIE AU PH ...ttt st et sae et e e saeenaennnens 21
1.2.2.7. TESIS OrganOIEPLIQUES........ocueeiieie ettt sttt sne et sreenaesneens 21
2 I 0 0] PSRRI 22
[.2.3. 1. EXErAit SECTOLAI .....eeeeeieeieeee e sttt sreenae e 22
[.2.3.2. M@SSE VOIUMIGQUE ...ttt sttt sttt et sreesbe et e sseesbeeneesneensennnens 22
e TG Y E o0 1S 1 (= PRSP 23
e B BV (1 L= o =5\ TSSO 23
G T A o [ [} =SSR 24
20 0 o RSOSSN 24
1.2.3.7. Mesure de latempérature de Maturation............cccveveeeueeeeseeseseese e see e esee e saeeeens 24
1.2.4, PrOOUIT FINT oottt bbbttt e b nae s 25
1.2.4.1. Détermination du taux de foiSONNEMENT ..........cooiriririiere e e 25
[.2.4.2. MESUre de |atemMPEIaLUNE..........cceveereeeeeeeeteeee st ee et ae e sse e sneesseeeesneenseenneas 25
[.2.4.3. MESUIE AU POITS.....ccueeieieieeeesieeieseesteeteeee e eessee s e e aesseesteesesseesseensesneesseeneesseensennnnns 25
1.3. Analyses MiCrobIOlOQIQUES.........ccuieieiieieeie ettt e e et aesneenneenneas 25

1.3.1. Echantillonnage et techniques de prélevement............cccveeeveeceseese e 25



1.3.2. Recherche et dénombrement des différents microorganismes...........ccocevevereneiesnnenns 27

1.3.2.2. Coliformes totaux et 1€s ColifOrmeS fFECAUX ......ocvveriieierire e 27
1.3.2.3. SAPNYIOCOCCUS QUIBUS.........eevieuieriiesieeie ettt sttt st saeesbe e s e sbeeeesneenseennens 29
1.3.2.4. Clostridium SUITItO-reAUCLEUIS ........coiueeiieeeeee et 29
RIS 11 o] (0o 0o (0 1C 1= or= U o S RSPTOR 30
[.3.2.6. SAIMONEIIAL ... ettt nae e 31
Résultats et discussion
[1. RESUITAES € JiSCUSSIONS ....c.veiiieiieeieeieeee e sie ettt st re s e e eaeseeseeseesnennens 32
[1.1. ANalySes PhySICO-CRIMIGUES ........coouirierieeieeiesieeiesiee e ee st reesaeseesneesbeeeesreenaesnneas 32
[1.1.1. 8L 08 PrOCESS ... .eeieeueeiteeieeiee st etesiee s e et e st e s be e eesaeesbeestesseesbesneesaeesbeensesseesbeeneesseensennsans 32
[1.1. PoOUre du At BCIEIME ..ottt sbe e 33
0 T = o) PRSPPI 35
I e oo LU 1 PSSP 36
[1.2. ANalySeS MiCrobDiOlOQIGUES........cc.eeiueieerieeieeeesieeiesseesteesesseesseeseesseesseesesseesseesesseessennsens 37
(00010 11T o] o 1SS 42

Références bibliographies

Annexes



INTRODUCTION



I ntroduction

| ntroduction

La creme glacée que nous connaissons aujourd’hui est en existence depuis au moins
330 ans, bien que ses origines remontent probablement plus loin dans le passe. L’ histoire a
commencée par les informations rapportées sur I’empereur Romain Néron, qui a consommeé
des fruits refroidis avec de laneige (Clarke , 2012). En outre, il a é&é rapporté que ce sont les
Chinois de I'antiquité qui ont inventé la créme glacée. En effet, la preparation origina était
obtenue en melangeant du miel et des fruits a de la neige. La recette de la créme glacée fut
introduite en Italie au 13° siecle par Macro Polo au cours de son retour d' un voyage en chine.
Pendant les premiers temps, ce dessert était reservé alaclasse royale, puis s'y répandait dans
toute I’ Europe, ensuite en Amerique (Genius, 2004), mais la créme glacée avec du lait n’est
incorporée dans la recette qu’ en 1848 pour la premiere fois au Etats-Unis, suite a I’invention
du premier freezer par Nancy Joson (Goff et Hartel, 2013).

Aujourd’ hui la creme glacée est fabriquée et consommée dans présque tous les pays du
monde. La production mondiale totale de la cremes glacées et de desserts glacés a été estimee
al4,4 milliards de litres en 2001, soit une moyenne de 2,4 litres par personne (Clarke, 2004).
En Algerie la consommation des glaces et des crémes glacée a progréssé constament, avec
une production estimée a 30 millions de litre par ans (annonymel).

Plusieurs tests de controle de qualité systématique sont necessaires, dont la
composition chimique, la qualité microbiologique qui sont les plus importants, ainsi les
attributs de qualité structurelle et physique tel que la taille des cristaux de glace, lataille des
bulles d'air, etc. Les tests sont habituellement dictés par la reglementation, qu'ils sagissent de
composition chimigque ou microbiologique pour garantir un produit stable, pendant une durée

de vie et répondre aux attentes des consommateurs (Goff et Hartel, 2013).

Ce présent travail rentre a pour analyses physico-chimiques et microbiologiques de
I’eau de process, de la poudre de lait, le mix, du produit fini (créme glacée) fabriqué au

niveaux del’unitélaVallée. En outre, un contréle microbiologique du personnel a été réalise.
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La glace peut étre décrite comme un mélange d environ 60% deau et 40% de
composants secs. Seuls 2/3 des liquides sont gelés, le reste se trouvant a |’ état libre, dilué ou

lié (1/3). En plus, I’ air constitue également un élément important (Declercg, 2007).

II. Typesdeglaces
L’ association de composants lactés sans matiere grasse, de matiere grasse laitiére, de
sucres et de I’ eau, combinée a d’ autres ingredients autorisés, détermine le nom de cing sortes

de glaces : sorbet, glace & eau, glace au lait, glace et la creme glacée (Declercg, 2007).

I1.1. Sorbets

Sont les desserts congelés a base de sucre, d'eau, d'acide de fruit, de colorants, d'ardmes
de fruits ou de fruits et des stabilisants, contenant une petite quantité de la matiére séche du
lait, obtenue soit a partir de lait écrémé, de lait entier, de lait condensé ou de mélange de

creme glacée (Wong, 2012).

11.2. Glace a eau

Elle est faite a partir de jus de fruit dilué et de sucre, les colorants et les ardbmes peuvent
également étre gjoutés. La glace a eau peut étre congelée avec ou sans incorporation dair et
peut étre aussi durcis ou vendus comme une bouillie semi-congelée (\VVarnam, 2012).

I1.3. Lait glacé

Il sagit d'un produit congelé obtenu a partir d'une combinaison de produits laitiers, de
sucre et d'un ou plusieurs autres ingrédients similaires a ceux couramment utilisés dans la
fabrication des glaces. Il est fait pour contenir une teneur en matiéres grasses laitieres
supérieure a celle qui est spécifiée par la loi pour les sorbets et que celle nécessaire pour la

créme glacée (Board, 2005).

[1.4. Glace
Cette glace n’est soumise a aucune prescription minimale en dehors des conditions
d hygiene. La dénomination de la glace s applique aux produits contenant d autres graisses
gue celle du lait, par exemple du lait damande ou de la graisse de coco, ou lorsque les
prescriptions minimales de la créme glacée et de la glace au lait ne sont pas respectées
(Declercq, 2007).
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I1.5. Créme glacée

La créme glacée (figure 1) est un produit aimentaire congelé fabriqué a partir d'un
mélange d'ingrédients laitierstels que le lait, lacréme et le lait écrémé qui sont mélangeés avec
du sucre, des ardmes, des fruits et des noix (\Wong, 2012). Des ingrédients fonctionnels, tels
que les stabilisants et les émulsifiants, sont souvent inclus dans le produit pour favoriser une

texture appropriée et améliorer lasaveur (Alvarez, 2009).

Figure 1 : Photographie de la creme glacée (Hedh, 2012).

I1.5.1. Composition et la fonction desingrédients de la creme glacée
Les principaux constituants de la creme glacée sont la matiére grasse, la matiere seche
laitiére dégraissée, le sucre, les stabilisants et I'eau (tableau ). Les colorants et les ardmes
sont gjoutés selon le type et la nature de la creme glacée (Pruthi, 1999). Généralement des
ingrédients fonctionnel s suppl émentaires sont gjoutés tels que les stabilisants, des émulsifiants
et des modificateurs de congéation. Cette combinaison de solutés représente I'équilibre
nécessaire dans une formulation de la creme glacée (Lewis, 2008). Les solides totaux d'une
créme glacée sont normalement compris entre 35% et 40% (Hull, 2011). Les produits laitiers
et autres ingrédients utilisés sont choisis en fonction de la disponibilité, du codt, de la
Iégislation et de la qualité souhaitée (Goff, 2007).
Les ingrédients de la creme glacée peuvent étre classés en trois groupes différents:
e Composants majeurs : sont présents en quantités substantielles, comme le lait, |e sucre,
les graisses et |'eau.
e Composants mineurs: sont présents en petites quantités tels que les émulsifiants, les
stabilisants, les colorants et les ardmes.
e Ingrédients extra, comme le chocolat, les gaufrettes, les morceaux de fruits, les noix,
etc. (Scholten, 2013).
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Tableau | : Ingrédients typiques d'un mélange d' une creme glacée simple (Permlal- Ranjith,
2002).

Ingrédient Quantité (g/ 100 g)
eau 63

sucre 15
Lapoudre de lait non grasse 115
Lamatiere grasse 10
Emulsifiant-stabilisant 0.5

Afin d'obtenir le bénéfice maximal des composants de la créme glacée, il est important
de comprendre leur role, leur performance, leur interaction et leur limite, ains que leur
proportion d'utilisation optimale (Julien, 1985).

[1.5.1.1. Lait

Lelait et les produits laitiers sont les principaux ingrédients utilisés dans la fabrication
de la créme glacée, ils sont la source de matieres grasses laitieres et de matiéres seches
dégraissées du lait (Board, 2006) qui regroupent les protéines, le lactose et les minéraux
(Ciobanu, 1976). Les variables liées aux ingrédients laitiers exercant une influence profonde
sur la saveur et la texture du produit congelé (Kilara et Chandan, 2007). Ils sont également
responsables d'une partie de la dépression du point de congélation et d'une augmentation de la
viscosité. Les protéines servent en partie a stabiliser le mix lors de l'incorporation de I'air et
sont essentielles dans la formation de membrane de globule gras lors de I'homogénéisation
(Walstra, 1999). Le lactose abaisse e point de congélation de I'eau, en évitant la gédlification
partielle de |’ eau, ce qui empéche la créme glacée de devenir un morceau de glace (Quellen-
Field, 2007). Le calcium est le minéral prédominant dans le lait, au-dela de son réle en tant
gue nutriment essentiel, sa forme et sa solubilité affectent directement la stabilité des
protéines et indirectement |'agglomération de matiéres grasses. En outre, le calcium est
également un éément important de la valeur nutritionnelle des produits laitiers et peut étre

augmenté pour soutenir les allégations nutritionnelles (Tharp et Y ong, 2012).

[1.5.1.2. Matiere grasse
11.5.1.2.1. Matiéregrasse laitiere

Traditionnellement, la matiére grasse du lait a éé utilisée dans la production de créme
glacée, sous forme de creme, de lait ou sous forme de graisse de lait anhydre ou d'huile de
beurre (Ludvigsen, 2014). Le seuil minimum en matieres grasses laitieres est passé en 2008,
de8% a5 % (DGCCRF, 2016).
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La matiére grasse laitiére est essentielle, car elle fournit a la creme glacée sa saveur
riche, douce, pleine et crémeuse. La graisse augmentera également la viscosité du mélange et
fournira une glace plus fluide (Bot et al., 2003). En plus, les triglycérides de la matiere grasse
laitiére fondent sur une large gamme de températures. Une partie de la graisse butyrique se
transforme presgue en beurre pendant I’ agitation, goutant une texture unique a la creme
glacée (Quellen-Field, 2007). Au cours de la congélation et |’ agitation dans le cylindre du
congélateur, les globules gras sont exposes a la force de cisailllement qui provoque leurs

éclatement, en donnant une coalescence partielle (Bot et a ., 2003).

11.5.1.2.2. Graisses végétales

L'utilisation de graisses autre que la graisse du lait est interdite par laloi dans un grand
nombre de pays. Cependant, elles sont autorisées a étre utilisées au Royaume-Uni, la Suede,
la Belgique, le Danemark et les Pays-Bas, a condition qu’ elles présentent un point de fusion
inférieur a 37 °C, pour éviter qu'une sensation "accrochée" soit laissée dans la bouche. Les
graisses les plus couramment utilisées sont I'huile de palmiste partiellement hydrogénée et
I'huile de noix de coco, mélangées convenablement pour donner une gamme de fusion
satisfaisante. Des arébmes appropriés doivent étre ajoutés selon les besoins, car ces huiles sont
généralement fades. De plus, I'addition de graisses et d'huiles non originaires du lait doit étre
mentionnée sur I'étiquette (Papademas et Bintsis, 2005).

11.5.1.3. Sucres

Le sucre, souvent le saccharose, est essentiel au goQt et & la dépression du point de
congélation. Tres peu de sucre peut provoquer la formation de trop de glace, trop de sucre
rend souvent la créme glacée tres douce. Pour remédier a cela, une partie du saccharose est
remplacée par un substitut tel que le sirop de glucose, qui est moins doux et conduit a une plus

grande dépression du point de congélation (\Walstraet al., 2005).

11.5.1.4. Stabilisants

Agents épaississants constitués de macromolécules a poids moléculaire élevé
(hydrocolloides, polysaccharides comme xanthane, |I’amylose ou I’ amylopectine de I’ amidon,
des gommes variées comme le guar ou la caroube, des protéines, etc.) qui fixent I’eau dans
des structure de types gel (Perez, 2001), ces substances affectent également la consistance et
en conseéquence le transfert de chaleur pendant la congéation (\Walstra, 2005).
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[1.5.1.5. Emulsifiants

Petites molécules tensio-actifs généralement intégrées avec les stabilisants dans les
mélanges dont leur fonction est trés différente. Les émulsifiants utilisés dans la fabrication de
la creme glacée sont de deux types principaux: les mono- et diglycérides et les esters de
sorbitan. De ce dernier, le polysorbate est un promoteur tres fort de la déstabilisation des
graisses dans la creme glacée et est utilise dans de nombreux mélanges de stabilisants
commerciaux (Goff, 2016).

Les principaux types démulsifiants utilisés dans les crémes glacées sont le
monostéarate de glycérol, les polysorbates et e monostéarate de glycérol, le polysorbate et le
monopal mitate de glycérol qui aident a la stabilisation du mélange en déversant les proténes
de la surface des gouttelettes de graisse (Msagati, 2012). Les émulsifiants ont également un
effet sur la taille des cristaux de glace et autres desserts congelés contenant de la matiere
grasse. Cette derniére est présente dans un éat complexe ou une partie est déstabilisée. Les
emulsifiants sont utilisés pour favoriser cette déstabilisation/coalescence partielle permettant
ains la distribution et le développement des bulles dair stables. Il est probable que la
distribution de cellules d'air fines et les graisses partiellement coalescentes dans la créme
glacée contiennent les cristaux de glace dans un réseau de cellules de graisse et dair, ce
réseau reduit le transport de I'eau liquide entre les cristaux de glace en bloquant physiquement
ladiffusion. Celaforce larecristallisation dans les espaces du réseau, limitant la croissance de
la glace dans le processus. Les graisses et les cremes glacées émulsionnées sont souvent plus
résistants au choc thermique (Barfod et Sparso, 2007).

11.5.1.6. I'Air

L'air est un ingrédient important dans la creme glacee, il est incorporé pour la rendre
plus |égére et plus agréable. Les bulles d' air rend la créme glacée douce et produisant un joint
d'étanchéité solide, servent également a isoler et a protéger la bouche du froid de la creme

glacée dont latempérature peut étre loin du point de congélation de l'eau (Board, 2012).

11.5.1.7. Colorants et arébmes

Les ardbmes sont agoutés pour augmenter |'acceptabilité et améliorer la qualité
sensorielle, et les colorants pour améliorer son apparence et identifier I'aréme utilisé. Ces
colorants et les ardmes doivent étre ajoutés au mélange aprés la pasteurisation (Pruthi, 1999).
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I1.5.2. Fabrication de la creme glacée

La créme glacée est un dessert a base de produit laitier, semi-solide congelé, fabriqué
en fouettant de I'air dans un mélange dingrédients pendant le processus de congéation
(Tableau 1l) (Quek et Peng, 2017). Le processus de fabrication de la créme glacée a
géné&ralement plusieurs étapes, les matieres premiéres sont mélangées pour former le mix,
puis ce dernier est soumis a une pasteurisation a une température de 80-85 °C a courte durée
de 20-30 s, une homogeénéisation a haute pression (150-200 bar) et un refroidissement a5 °C.
Ensuitel'air est incorporé dans le mélange (60 a 100%) pendant |a phase de congélation a une
température allant jusqu'a -10 °C, puis durci. (Belitz et al, 2009). Si I'incorporation de I’ air
dans la creme glacée est a 100%, c'est-a-dire 1 litre du mix fait 2 litres de la créme glacée
(Potter., 1986). Le diagramme de fabrication est présenté dans |’ annexe 1 (Goff, 2007).

Les opérations unitaires, leurs types et leurs roles ont été résumé dans le tableau |1.

Tableau Il : étapes de fabrication de la creme glacée (Branger, 2007).

Opération unitaire  Type d’opération Roles
Méange des Mélange Faciliter la dissolution des poudres.
ingrédients solide/liquide Baisser laviscosité.

Réduire la taille des globules gras pour empécher la
coalescence des nouveaux globules formés.
Homogénéisation Réduction de la Disperser les éléments de la suspension.
taille Désagréger les agrégats.
Stabiliser I'émulsion.
Détruire tous les microorganismes pathogéenes et une
Stabiliser par la grande partie de laflore d atération.
Pasteurisation chaleur Dénaturer certaines protéines.
Solubiliser certains agents de texture.
Stabiliser par le Cristalliser partiellement la matiere grasse.

Maturation froid Parfaire |'hydratation des protéines du lait et des
stabilisants.
Foisonnement Mélange Disperser du gaz pour rendre la texture aérée.
liquide/gaz

Cristalliser une partie de |’ eau du mélange.
Stabilisation par le  Répartir lesbullesd air.

Glacage froid négatif et Libérer la matiére grasse liquide qui va former un film
mélange autour des bulles d air pour les stabiliser.
Texturer le produit.
Formage Conditionnement  Doser la creme glacée dans les contenants.

Poursuivre la cristallisation de I'eau libre congelable.
Stabilisation par le  Pour stabiliser la mousse.
Surgelation froid négatif Stahiliser le produit de point de vue microbiologique.
Stabiliser latexture du produit dans le temps.
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[1.5.2.1. Pasteurisation

La pasteurisation est effectuée par un processus de chauffage, souvent a des
températures d'environ 70 °C pendant 10 a 30 minutes, elles sont supérieures a celles du lait
ordinaire, car les cremes sont riches en matiéres grasses et en sucres qui ont tendance a
protéger les bactéries contre le traitement thermique (FEHD, 2001). Le but principa de la
pasteurisation est d'édiminer les agents pathogenes dans le mélange de la créme glacée pour
rendre le produit sir a consommer (Mohan et al,. 2014), le chauffage affecte également la
structure physico-chimique du mélange, en fondant I'émulsifiant et activant les stabilisants
pour qu’ils soient introduits dans la solution colloidale de la créme glacée. Les protéines du
lactosérum présentes dans la MSD du lait sont partiellement dénaturées et se déforment en
exposant la portion lipophile de la molécule ala matiére grasse, en conséquence, les protéines
du petit-lait commencent a agir en tant qu'émulsifiants tandis que, en méme temps, la capacité
de liaison a I'eau est augmentée. La dénaturation augmente également le nombre de sites de
liaison disponibles pour |es interactions protéines/hydrocolloides et augmente ainsi I'action de
stabilisants tels que le carraghénane. La pasteurisation est généralement bénéfique a la qualité
de la creme glacée, mais un traitement thermique excessif entraine une détérioration

organol eptique inacceptable (\Varnam, 2012).

11.5.2.2. Homogénéisation

Ce processus réduit la taille des globules gras et produit un mélange homogéne. Les
refroidisseurs refroidissent le mélange a une température de 40 °C au plus froide. Apres le
refroidissement, le mélange peut aller directement au freezer ou a de petits réservoirs ou des

arébmes comme lavanille ou le chocolat sont gjoutés (\Webb et Arbruckle, 2012).

11.5.2.3. Maturation

Un temps de maturation de 4 heures ou plus est recommandé aprés le traitement du
mélange avant la congéation. Cela permet |'hydratation des protéines et des stabilisants du
lait (une certaine augmentation de la viscosité survient pendant la maturation), la
cristallisation des globules gras et le réarrangement de la membrane, pour produire une
texture plus lisse et un produit de meilleure qualité. La température du mélange doit étre
maintenue aussi faible que possible (au-dessous de 4 °C) sans congéation (Goff et Hartel,
2004).
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I1.5.2.4. Foisonnement

Les propriétés de texture uniques et la sensation en bouche de ces produits proviennent
des petites bulles d'air dispersées. Dans la plupart de ces produits, les protéines sont les
principaux agents tensio-actifs qui aident a la formation et a la stabilisation de la phase
gazeuse dispersée. En général, les mousses stabilisées par des protéines sont formées par le
soufflage ou I’ agitation d'une solution de protéines. La propriété moussante d'une proténe se
référe a sa capacité aformer un mince film résistant aux interfaces gaz-liquide de sorte que de
grandes quantités de bulles d’'air peuvent étre incorporées et peuvent étre stabilisées (figure
2). Le taux de foisonnement peut étre exprimé comme suit (Fennema, 1996):

volume de la mousse—volume du liquide initial

Foisonnement = x 100

volume du liquide initial

Figure 2 : phénomene observé a I’interface gaz liquide (Boutonnier et Tirard-Collet,
2002).

I1.5.2.5. Congélation/surgélation

La congélation est un procédé en deux étapes. Dans la premiére étape, la température
est réduite a -6 ou -7 °C sous agitation pour incorporée |I’air et donner un produit aéré. La
deuxieme étape, qui est beaucoup plus lente environ 2-5 h, n'implique aucune incorporation
d'air et se déroule dans un état de repos dans une piece de durcissement ou un tunnel, la créme
glacée quittant le freezer est conditionnée directement dans I'emballage final (\VVarnam, 2012)
et transférée au processus de durcissement ou surgélation finale. Cette étape a pour principaux
objectifs de poursuivre la cristallisation de I’eau libre congelable, ce qui nécessite un

abaissement de la température a ceeur &-20 °C, et la stabilisation microbiologique du produit
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fini. Compte tenu du fait que le produit est immobile, massif et souvent conditionné dans un
emballage congtituant une barriere a I’échange thermique, on utilise des températures
relativement basse, comprises entre -35 et -45 °C, ains que des vitesses d'air et des
coefficients de brassage élevés. Les équipements les plus rencontrés en industrie sont des
tunnels dynamiques (Boutonnier et Tirard-Collet, 2002).

I1.5.2.6. Emballage et stockage

Pour assurer une bonne conservation, la chaine du froid doit étre respectée: les
produits sont stockés a -20 °C et transporté a -25 °C/ -30 °C pour finir dans le congéateur
familial a-18 °C (Jeantet et al., 2008).

Larupture de la chaine du froid produit des fusions superficielles, se traduisant par des
déformations, des pertes de foisonnement et une texture sableuse due a la cristallisation du

lactose et ala croissance des cristaux de glace (Jeantet et a., 2008).

I1.5.3. Structure dela creme glacée

La creme glacée est une dispersion colloidale complexe constituée de particules de
créeme glacée et de bulles dair, c’'est une émulsion (ou dispersion) de graisse semi-solide,
dagrégats de protéines, de sucres et de modificateurs de viscosité (polysaccharide).
L'émulsion stabilisée par les protéines est rapidement refroidie de sorte que la graisse
commence acristalliser et adevenir des particules semi-solides (Karaman et Pashley, 2005).

Les éléments structurels de la creme glacée sont des cristaux de glace de diamétre de
50 um, de bulles d'air de 60-150 pm de diamétre, des globules gras de 5-10 pm. La matiére
grasse est principalement attachée aux bulles d’air (figure 3). Les bulles d'air ont une fonction
triple: ils réduisent la valeur nutritionnelle, ramollissent le produit et empéchent une forte

sensation de froid pendant la consommation (Belitz et al, 2009).

Figure 3 : schéma représentant la structure de la créme glacée (Scolten et Peters, 2013).
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I1.5.4. Microbiologie de la creme glacée

La creme glacée est un produit a base du lait, est un bon support pour la croissance
microbienne en raison de la valeur nutritive élevée, pH voisin de la neutralité (pH ~ 6-7) et la
longue durée de conservation. (FEHD, 2001 et Mahmud-Hossain, 2012). En outre, la qualité
de la créme glacée dépend de facteurs extrinseques qui incluent la fabrication, de méme que
des facteurs intrinseques qui incluent la proportion dingrédients utilises. Les principales
sources de contamination microbienne des cremes glacées incluent |'eau et le lait cru, alors
gue les sources secondaires incluent les agents aromatisants, la manipulation des ustensiles.
On a signalé que la source possible de ces microorganismes dans les crémes glacées
comprenait les matiéres premiéres utilisées pour la composition de la creme glaceée, telles que
le lait et le lait en poudre, la creme, les aromatisants et les substances colorantes, ainsi que
['air contaminé pendant le traitement de la créme glacée (khalil et a, 2009 et Mahmud-
hossain, 2012), bien gque les étapes de pasteurisation, de congéation et de durcissement dans
la production puissent éliminer la plupart des dangers microbiens, mais de nombreux dangers
pour la santé persistent en raison de diverses conditions. De nombreux psychrophiles et
microorganismes psychotolérants comme listeria monocytogens, Salmonella (M ahmud-
hossain, 2012 et Pal et a., 2015), staphylococcus aureus, Bacillus, Shigella, Streptococus,
Pseudomonas, Campylobacter, Brucella (Mahmud hossain, 2012) et Yersinia enterocolitica
sont généralement présents dans la créme glacée et peuvent survivre dans les aliments méme a
basse température. En outre, la présence de coliformes dans des produits congelés comme la
creme glacée est une indication de contamination post-pasteurisation (Pal et al., 2015).

I1.5.4.1. Effet dela congélation sur les microorganismes dansla creme glacée

Les conditions de congél ation mettent des contraintes séveres sur les microorganismes
dans le mélange. Les facteurs qui affectent la survie des microorganismes pendant la
congédlation et le stockage comprennent le type et I'éat physiologique des cellules, la
composition de I'aliment, le traitement de |'aliment avant la congélation, de congélation, et les
conditions de stockage. Les cremes glacées auteur des cellules microbiennes réduisent la
guantité d'eau libre et la formation de la glaces a l'intérieur des cellules ce qui provoque la
lyse cellulaire, en conduisant ala mort cellulaire. En générale, les bacilles Gram-négatives et
les cellules végétatives des levures et des moisissures sont plus facilement tuées que les
bactéries Gram-positives et les spores bactériennes et fongiques. En plus, les bactéries

capsulées survivent mieux que les mémes souches acapsulées (Marshall ,2001).
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[1.5.5. Valeur nutritionnelle de la créme glacée

La creme glacée a la méme valeur nutritionnelle du lait avec quelques calories
supplémentaires liées a I'gjout de sucre, de fruits et d'autres ingrédients. En termes de

volume, la creme glacée est constituée principalement de I'air, ce qui réduit le taux de calories

par volume. En plus, le plaisir de manger de la creme glacée doit également étre pris en

compte pour le bien ére, entre autres, la créme glacée est un aiment que les Etats-Unis

rendent disponible a son personnel de service presque partout dans le monde (Paiton, 2004).

I1.5.6. Facteurs affectant la qualité de la créme glacée

Les principaux facteurs affectant la qualité de la créme glacée peuvent étre divisés en

deux : les facteurs associés ala composition et liés au processus de fabrication (Goff ,2016).

En effet, les problémes de fabrication de la creme glacée sont récapitul és dans le tableau 111.

Tableau 11

: les problémes de fabrication de la créme glacée (GRET, 2011).

Nature

Origines possibles

Texture grossiere et
sensation agqueuse.
Texturefriable.

Texture humide.

Texture collante,
péteuse.
Texture graisseuse.

Texture granuleuse.

Texture pelucheuse ou
neigeuse.

Texture sableuse.

Glagcage  contractée,
rétrécie.

Fonte de la creme
glacée hétérogene.
Fonte difficile de la
créme glacée.

Refroidissement trop lent.

Remontées de température du produit apres le glacage.
Teneur insuffisante en matiére, foisonnement excessif, bulles d air trop
grosses et doses de stabilisants insuffisants.

Foisonnement insuffisant, dose trop élevée en sucre ou teneur en matiére
séches trop élevée.

Matiere seche en quantité excessive.

Dose de stabilisants excessive.

Barattage excessif dans la turbine, dose de matiére grasse trop importante,
température d’entrée dans la turbine trop élevée et refroidissement trop
lent.
Cristaux de glace de tallle excessive et répartition hétérogéne, grosse
bulles d'air, glacage et surgéation trop lents, fluctuation de température,
hydratation insuffisante des protéines et doses insuffisante de stabilisants.

Grosse bulles d'air, incorporation excessive d'air (taux de foisonnement
trop important par rapport ala quantité de matiére séche).

Gros cristaux de lactose, trop de lactose par rapport a la matiere séche,
fluctuations de température et température excessive en sortie

de turbine.

Température trop basse lors du glacage ou de la surgélation, foisonnement
excessif et finesse excessive de latexture.

Acidité excessive, fonte et recristallisation dans la turbine et stockage
prolongé a basse température.

Souvent accompagnée de défauts de texture, teneur excessive en matiere
grasse, température en sortie de la turbine trop basse, refroidissement trop
lent.

12
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Fonte exsudative de la Déseéquilibre dans la formulation du mix, dose insuffisante de stabilisants

créeme. et ingrédients de mauvaise qualité.

Fonte mousseuse. Foisonnement excessif.

Hétérogénéité de la Solubilité du colorant, mélange insuffisant dans le mix et stockage

couleur. prolongé a basse température avec rétrécissement (altération de la couleur
en surface).

Oxydation de la matiére grasse, acidité trop forte des ingrédients laitiers,
amertume due a la mauvaise qualité du lait réfrigéré, godt de cuit di a une

Défauts de godi. mauvaise agitation au cours de la pasteurisation et got salé di a une
teneur en matiére seche excessive.
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Partie expérimentale Matériel et méthodes

|.2. Analyses physico-chimiques
1.2.1. Eau de process
1.2.1.1. Mesuredu pH
Le potentiel hydrogene (pH) est un coefficient qui caractérise I’ acidité ou la basicité
d' une eau. Une eau est acide si son pH est inférieur &7, basique si son pH est supérieur & 7.
Une eau est dite neutre si le pH est de 7. Le pH d’ une eau naturelle dépend de son origine et
de la nature des terrains traversés. Un pH < 7 peut provoquer une corrosion des tuyauteries
métallique et le pH > 8, il entraine une diminution de I’efficacité du processus de désinfection
au chlore et peut conduire a des dép6ts incrustants dans les circuits de distribution (Brémaud,
2006).
v" Principe
Le terme pH est le logarithme décimal de I'inverse de la concentration des ions H* :
pH = log (1 [H*]) (Sherwood et al, 2016) déterminé en mesurant la différence de potentiel
entre deux électrodes immergées dans une solution d'échantillon (OFR, 2011). La mesure
S effectue a20°C.
v" Mode opératoire
» Lepré-ringage des éectrodes et du bécher al’ eau aanalyser.
> Prolonger I’ électrode dans |e bécher contenant de I’ eau a analyser.
> rincage del’électrode al’ eau déminéralisée et le conservé dans |’ eau déminéralisee.
Il est indispensable d’ éalonner |’ appareil.
Lalecture se fait directement sur le pH métre.
1.2.1.2. Dé&ermination de la conductivité
La conductivité éectrique traduit la capacité d’' une solution agueuse a conduire le
courant éectrique. La conductivité est directement proportionnelle ala quantité de solides (les
sels minéraux) dissous dans I'eau. Ainsi, plus la concentration en solides dissout sera
importante, plus la conductivité sera élevée (Bremaud, 2006).
Lamesure s effectue a2 20°C.
v Principe
L es espéces ioniques (anions et cations) sont porteuses de charge électrique. 1l s ensuit
gue I’eau qui les contient peut conduire I’ éectricité. Dés lors, la mesure de la conductivité
d’une eau donne un bon indice de sa teneur en minéraux dissous. La conductivité s exprime
en micro-siemens par centimetre (uUS/cm) et se mesure a |I’aide d’ un conductimetre (Hade,
2003).
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v' Mode opératoire
> La mesure est directe: prolonger I'électrode dans un récipient contenant I'eau a
examiner en prenant un certain nombre de précautions :
-Rincage au préalable I’ électrode avec | eau a analyser.
-Agitation avant d’ effectuer lalecture pour assurer I’homogénéité du milieu et éviter la
présence des bulles d air sur les électrodes.
-Assurer que |’ électrode est suffisamment immergée dans |’ eau a analyser.
Lalecture s effectue directement sur le conductimeétre.
[.2.1.3. Laduretédel’eau ou letitre hydrométrique (TH)

Historiqguement la dureté de |’eau était définie en tenant compte de la capacité des
cations présents dans I’ eau a remplacer les ions sodium ou potassium des savons pour former
des produits peu solubles qui causent une écume dans les éviers ou les baignoires. Cependant,
dans les eaux naturelles, les concentrations en ions calcium et magnésium dépassent
généralement de loin celle de tout autre ion métallique (Skoog et west, 2015). En effet, la
dureté totale d’ une eau correspond ala quantité totale d’ions Ca?* et Mg?* présente dans |’ eau
et cette concentration est généralement exprimée en degré Francais, °F (1°F =10* mol.L? en
Ca?* et Mg?") (Wouters, 2015).

v" Principe

Les dosages séparés permettent d'apprécier la dureté calcique et la dureté
magnésienne. La dureté totale s effectue par titrage avec une solution EDTA-2Na a ~0,01
mol.L-1 (0,02N) gu’on prépare apartir d’ une solution commerciae, a 0,050 £ 0,002 mol.L-1,
gue I’on dilue 5 fois avec de I'eau distillée (Cachau-Herreillat, 2009), en présence de noir
eriochrome T (NET) a0,5% qu’ on prépare en 0,5 g de NET avec 100g de NaCl, a pH compris
entre 9 et 10 par une solution de complexon |1l (EDTA), en présence de noir ériochrome T
(Burgot, 2011). Le pH est maintenu par une solution tampon d’ammoniaque et de chlorure
d’ammonium (Denis et al., 2000).

On goute souvent une petite quantité de chélate d EDTA-magnésium dans e tampon
d’ammoniacal ou dans le titrant pour qu’il y ait assez d’ions magnésium pour que I’ indicateur
fonctionne correctement (Skoog et west, 2015). En présence d’'ions calcium et magnésium a
pH = 10, le NET forme un complexe avec les ions magnésium. Lors de I’gout progressif
d'EDTA (H2Y?) (Mesplede et Randon, 2004), celui-ci réagit avec les ions calcium de la
solution et forme le premier complexe a CaY? ce qui est le plus stable selon la
réaction (\Vermani, 2003) : - 5 3 "
Ca”" + Y —— GaY" + 2H
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Lorsgue latotalité desions calcium sont complexés, I'EDTA réagit avec lesions
magnésium en solution pour finalement réagir avec le complexe Mg-NET (M esplede et
Randon, 2004). L’ équivalence est indiquée par le virage du rouge violacé au bleu du noir
ériochrome T (HIn®) (Deniset a., 2000), selon la réaction suivante (\/ ermani, 2003) :

Mg~ + HY*" — MgY®™ + Hn®~ + H*

Rouge violacé Bleu

v' Mode opératoire
> Prélever 25 ml d’ eau de process.
> Ajouter 2 ml de tampon ammoniacal.
> Ajouter une pincée de NET environ 2g.
e Silacoloration vire au rouge violacé on gjoute lasolution d EDTA a0,02N.

Les résultats sont exprimés comme suit :

CbxN xl(i;m meg/Les  Cb: chutedelaburette N :normaitée EDTA V :volume prise
d' essai (25 ml) 1°F=10mg CaCO3
LeTH est expriméen °F -CaCO-3=100 M
Cb><N><m><2 °F - Vaence=2

A4 10
Cb x 0.02 xlzgo x20 oF -Megq = 100/2 =50

Cbxls—o ———> Silevolumeégae25ml: TH =Cb x 4 °F

1.2.1.4. Dé&ermination del” alcalinité, TA et TAC
L'alcalinité de la solution est définie comme la capacité de la solution a réagir avec un
acide fort (Hounslow, 1995). Le titre acalimétrique TA déermine la teneur en OH et la
moitié de la teneur en carbonate alcaline et alcalinoterreux (Audisio et béranger, 2010). Le
TAC est exprimeé par la somme des anions hydrogénocarbonates, carbonates et hydroxydes
alcalins (Na) ou alcalino-terreux (Ca, Mg) (Berne, 1991).
v Principe

Le TA est mesuré par titration acide en présence de la phénolphtaléne (rouge) jusqu’ a
décoloration, ce qui indique que le pH est a 8,3. Dans cette derniere solution (pH 8,3) on
goute |'héianthine (méthylorange), suivi d'une titration acide jusqu'au virage de
I”hélianthine en rouge, ce qui indique que le pH est a 4,3 et ce qui exprime le TAC (Berné,
1991).
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v' Mode opératoire
» Prélever 50 ml d’eau a analyser.
> Ajouter 3 a4 gouttes de phénolphtaléne a 1%.
e Sl y a une coloration, on titre avec une solution dHCl 0.02 N jusqu'a elle redevient
incolore. S'il Ny apas de coloration le TH=0.
Les résultats TA sont exprimés en °F par |’ équation suivante :

1000
Vix N X

x5

V1: Chutedeburette. M COs* =60 N :normdité  V :volumedelaprised essai
5: meg en CaCOs
Sur le méme échantillon ayant servi pour la détermination du TA,
> Ajouter 3-5 gouttes de méthylorange : la couleur devient jaune
» Titrer avec I’ acide chlorhydrique (HCI &0,02N) qui donne une coloration orange a
(pH=4,3).
On note V> comme chute burette totale.

Les résultats sont exprimeés en °F

Vax N x =2 x 5 V2=CB-V1

Cb : chute de la burette totaledu TA + TAC.
V2: volume de I’ acide gjouté pour le TAC.
N : normalité de I’ acide.
V: volumedelaprise d essai.
V1: volume gjouté pour le TA.
1.2.1.5. Dosage desions chlorure (méhode de M ohr)

Les chlorures sont dosés en milieu neutre par une solution titrée de nitrate d’ argent en
présence de quelque millilitre de chromate de potassium. Lafin de laréaction est indiquée par
I’ apparition d’ une teinte rouge caractéristique du chromate d’ argent (CTCE, 1973).

v Principe
Lesions d argent réagissent avec |e chromate pour former un précipité rouge brique de
chromate d’ argent (Ag2CrOs) au point d' équivalence (Skoog et west, 2015).
v' Mode opératoire
» Introduire 50 ml d’ eau a analyser dans un erlenmeyer.
» Ajouter quel ques gouttes de chromate de potassium (K2CrOy).
» Titrer avec de nitrate d’argent (AgNOs) a0,02 N.
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Un blanc a été préparé dans |es mémes conditions, en remplagant |’ eau a analyser par I’ eau
distillée.
Les résultats sont exprimeés selon |’ éguation suivante :

1000
Vech

[CI]= Vied X N X xM xF Vied =V1-Vo

V1: chute de burette pour |’ eau analysé,
Vo chute de burette pour le blanc,
N : lanormalité de nitrate d' argent (0,02 N),
Veeh : volume de I’ échantillon,
M : masse molaire du chlore
F : facteur de correction.
|.2.2. Poudredelait écréemé
1.2.2.1. Dé&ermination detaux d’humidité

La teneur en humidité est exprimée comme I'humidité relative d'un aiment.
Mathématiquement, c'est |e rapport de la masse d'eau contenue dans un aliment sur la masse
totale de I’ aliment contenant I'hnumidité, exprimée en pourcentage (Figura et Teixeira, 2007).

v Principe

Consiste a peser 2.5-3g de lait dans des capsules. On place ensuite les échantillons
dans une étuve ventilée a une température de 90°C pendant trois heures ou jusqu'a poids
constant. Le poids est mesuré apres refroidissement des échantillons dans un dessiccateur ala

température de la piece (Lapointe-Vignola, 2002).

v' Mode opératoire
> Peser une quantité de la poudre (environ 2.5-3g) dans une capsule seche apres|’ avoir
pesee son poids
» Transférer la capsule dans une éuve a 90°C.
A la sortie de I’ étuve la capsule est mise dans un dessiccateur contenant des grains de
silice pour absorber I humidité puis pesé al’ aide d’ une balance. .
Letaux d’humidité (H) est exprimeé en pourcentage (%).
H% = (100 — EST)%
EST : Extrait Sec Total est calculé

oids de Iréchantion avant étuvage
EST = 2 £

o poids de l’échantillon aprés étuvage

X 100

18



Partie expérimentale Matériel et méthodes

1.2.2.2. Matiére grasse

v Principe

La méthode Gerber pour I'analyse des graisses utilise de maniere similaire la réaction

exothermique entre I'eau dans le produit et I'acide sulfurique concentré en combinaison avec
de I'alcool isoamylique pour désintégrer la structure de I'émulsion et libérer la matiére grasse.
Apres centrifugation la matiére grasse est collectée dans la partie inférieure du col de
butyrométre (Goff et Hartel, 2013).

v Mode opératoire

» Mettre 10 ml d acide sulfurique dans le butyrométre.

> Ajouter 11 ml du lait reconstitué a 10%.

» Ajouter 1ml d alcool isoamylique.

> Agiter le butyrométre pour dissoudre les constituants.

» Mettre le butyrométre dans la centrifugeuse pendant 5 min.
Lalecture du butyrométre s effectue en le maintenant parfaitement vertical. Lalecture de
graduation correspondant ala base du ménisque de la colonne grasse. Chaque graduation
correspond a0,1% de MG et le %M G = % Lue.

1.2.2.3. Déter mination de la masse volumique
La masse volumique d’ une substance est sa masse par unité de volume (kg/m?) (Libois,
1999).

v Principe
La masse volumique ou la gravité spécifique ou la densité du lait est mesurée a l'aide
d'un pycnometre (figure 4). La détermination de la densité du lait révele si le lait a été dilué
ou non (Farah el al, 2004). La mesure de la masse volumique consiste a déterminer le volume

gui occupe une masse de la poudre. L’ analyse s effectue a 20 °C.

Figure 4 : Pycnometre.
19



Partie expérimentale Matériel et méthodes

v" Mode opératoire

> Reconstitution de la poudre & 10% de lait (100g de la poudre dégrai ssee gjuster avec
del’ eau jusgu'a 1000ml).

> Peser le pycnometre vide et tarer.

» Remplir le pycnométre avec du lait reconstitué a 10%.

> Peser une autre fois pour mesurer lamasse du lait reconstitué.

La masse volumique de lareconstitution a 10% est la suivante :

masse de 1’echantion

MVr= N
volume de pycnometre

La masse volumiqgue de la poudre est déterminé selon le calcul suivant :

_mp
MVp= Vo

Vp=V71-VEe
mE

Ve=
E MVE

MVp: masse volumique de la poudre.

MVE : masse volumique de |” eau.

VE: volumedel’ eau.

Vp : volume de la poudre.

me : masse de |’ eau.

mp : masse de la poudre.
1.2.2.5. Déermination del’aciditétitrable

L’ acidité titrable mesure la quantité d acide présente dans un échantillon de lait. On
peut exprimer le pourcentage d acide lactique en fonction du poids (1 ml 0,1 N NaOH=
0,0090 g d acide lactique) (Amior et a., 2002) ou en degré Dornic qui correspond a la
présence de 0,1 g d’ acide lactique par litre de lait (Amior et al., 2002 et Pierreet Alain., 2011),
pour un volume 1/10 ml de NaOH (0,11 N) pour 10 ml delait (Amior et al ., 2002).

v Principe

L'acidité de la poudre du lait est mesurée par titrage avec une solution de NaOH
(0,IN) en présence de phénolphtaléine, exprimée par la quantité nécessaire de NaOH pour
déplacer la valeur du pH du lait (6,5-6,7) (incolore) a une valeur de pH du phénolphtaléine
(8.2-8.4) (rose) (Skanderby et al., 2009).
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v' Mode opératoire
> Mettre 10 g de la poudre de lait dans une fiole de 100 ml, guster avec de I’ eau distillée
jusqu’ au trais de jauge, mélanger et laisser au repos 5 min.
» Prendre 10 ml du méange dans un bécher et gjouter 3-4 gouttes de phénolphtaléne
1%.
> Faire couler goutte a goutte la solution de NaOH N/9 jusgu’ al’ apparition de la couleur
rose pde et lire sur la burette le volume de NaOH écoulé, chague graduation
correspond 20,2 ml.
Les résultats sont exprimés par |’ équation suivante :
AC=Chbx =
Ac: acidité.
Cb : chute de burette.
1.2.2.6. Mesuredu pH
Il est déterminé par un pH métre, pour une solution préparée précédemment dans le
réfrigérateur pour avoir une température de 20°C.
1.2.2.7. Tests de dégustation
Lapoudre du lait est soumise a des tests de dégustation (gout, |’ odeur, saveur et
couleur).
1.2.3. Lemix
1.2.3.1. Extrait sec total
v Principe
L’ extrait sec est |a masse restante apres élimination de |’ eau présente dans
I” échantillon.
v' Mode opératoire
> Mettre une capsule sur une balance, tarer et peser 3-4 g de mix.
» Transférer dans une étuve a 105°C jusqu'a disparition totale de I’ eau présente dans le
mix.
» Apres sechage on mit la capsule dans un dessiccateur contenant de silice pour éliminer

I"humidité et se refroidir.
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1.2.3.2. Masse volumique
v Principe
Lamasse volumique est déterminée al’ aide d'un lactodensimetre (figure 5), la
méthode consiste a plonger un lactodensimétre dans une éprouvette remplie de mix (figure
5). —

Figure 5 : principe de mesure de la masse volumique al’ aide d’ un lactodensimétre.
v'"Mode opératoire
» Mener latempérature du mix a20°C.
> Rincer |’ éprouvette avec le mix et verser lentement afin d éviter laformation dela
MOUSSE.
» Onintroduit le lactodensimétre dans I’ éprouvette, apres stabilisation de celui-ci on
effectue lalecture. Les résultats sont exprimés en g/ml, chaque graduation correspond
a0,001g/ml

1.2.3.3. Viscosité

Laviscosité mesure larésistance de liquide al’ écoulement (Roberts, 2013).
Ladétermination de laviscosité s effectue & 20°C.

v Principe

Les périphériques typiques de proximité sont des verres d'efflux ou des viscosimetres
de buses (figure 6), qui fournissent des informations rapides et sont extrémement robustes et
simples a utiliser. Le temps d'écoulement d'une masse ou d'un volume prescrit par une buse
ou un capillaire est souvent suffisant pour une évaluation approximative de la viscosité
(Denbow, 2001).
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Figure 6 : viscosimetre.

1.2.3.4. Matiere grasse
v Principe

Le méme principe que celui du lait écrémé cité en haut.
v'"Mode opératoire
Mettre 10 ml d’ acide sulfurique dans le butyrometre (figure 7).
Ajouter 5,5 g de mix compléter avec del’ eau distillé jusqu'a 11g.
Ajouter 1ml d’acool isoamylique.

Agiter le butyrométre pour dissoudre les constituants

YV V. V VYV V

Mettre le butyromeétre dans la centrifugeuse pendant 5 min.

Figure 7 : butyrométre
v Expression desrésultats

La lecture du butyrometre s effectue on le maintenant parfaitement vertical et la
lecture de la graduation correspondant ala base du ménisque de la colonne grasse.
Chaqgue graduation correspond a0.1% de MG et le % MG = % lue x 2.

1.2.3.5. Aciditétitrable
v Principe
Ladétermination de |’ acidité se fait par un titrage avec | hydroxyde de sodium (NaOH)

a1/9N en présence de la phénolphtal éine & 1%.

v’ Mode opératoire
» Peser 10 g du mix dans un bécher gjouter 2-3 gouttes de phénolphtal éne 1%.
» Titrer avec de NaOH 1/9N jusqu'al’ apparition de la couleur rose pale.

23



Partie expérimentale Matériel et méthodes

L’ acidité est exprimée par g d’ acide lactique/kg du mix selon I’ éguation suivante :

C_Cbexf X M
B m

Cb : lachute delaburette, N : lanormalité de NaOH (1/9), f : facteur de correction (1), M :

lamase molaire de |’ acide lactique (90 g/mol), m : lamasse de |’ échantillon (10 g).

Le facteur de correction est lié ala pureté de la soude, elle déterminé par un titrage de
NaOH 1/9N (normalité voulue) avec un acide fort soit HCl ou H>SOs4 normalisé utilise
comme une solution référence dont la normalité est de 0,1 N, en présence de la
phénol phtal éine 1%.

Le calcul du facteur de correction est comme suit :
N1iXxVi=Nz2xV;

2_1\/1 x V1
7

Ni: lanormalité del’ acide.

V1: volume de |’ acide qui correspond a la chute de burette.
N2: lanormalité réelle de NaOH obtenue le titrage acide.
V2 : volume de NaOH pris.

la normalité voulue

la normatié réelle
f : facteur de correction.

1.2.3.6. pH
Il tes mesuré directement par un pH-métre.
1.2.3.7. Mesure de la température de maturation
Lamesure de latempérature du mix sefait al’aide d’ un thermomeétre intégré au tank

de maturation.
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1.2.4. Produit fini
1.2.4.1. Dé&ermination du taux de foisonnement
v Principe
Consiste adéterminer la quantité de I’ air présente dans le mix.
v Mode opératoire
» Remplir un pot du mix et peser le poids.
» Remplir le méme pot avec de la creme résultante du mix, et peser son poids.
Taux de foisonnement est exprimé selon laloi suivante :
TF (%) = [(P1—P2) / P2] x 100
TF: Taux de foisonnement, P1: poids du mix et P2: poids de la créme glacée.
1.2.4.2. Mesure delatempérature
Lamesure de latempérature du produit se fait al’ aide d’ un thermomeétre ala sortie
freezer et ala sortie du tunnel.
1.2.4.3. Mesure du poids
Faire des pesées de quelques échantillons pour vérifier la quantité dosee par le doseur
de laligne de production, réglé a300 g du produit fini *’sucriere fraise-vanille’’ et la pesée du
sirop gjouté pour le méme produit pour vérifier la quantité dosée par un autre doseur réglé a
10 g.
I.3. Analyses microbiologiques
Les analyses effectuées au laboratoire de microbiologie de I’'unité“"LaVallée” sont
portés sur I’ eau du process, le mix, le produit fini, le matériel et le personnelle.
|.3.1. Echantillonnage et techniques de préevement
L 'étape d'échantillonnage influence directement la qualité des résultats analytiques
obtenus. Des précautions élémentaires doivent étre prises pour obtenir un échantillon
représentatif afin de minimiser les risques associés ala contamination de I’ échantillon par le

préleveur et de permettre le maintien de I'intégrité des échantillons.

v' Prélévement dela poudredu lait
» Un échantillon est pris a éatoirement et amenés au laboratoire dans son emballage
d origine.
> Selaver et se désinfecter les mains.

» Désinfecter le sac avant son ouverture.
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> Utiliser une spatule stérile pour prélever environ 100 g de la poudre dans une boite
stérile a proximité du bec benzene.
Les germes recherchés sont : coliformes totaux, Clostridium sulfito-reducteurs, germes

aérobies mésophiles.

Préévement du mix
Se laver et se désinfecter lesmains al'alcool.

Ouvrir largement le robinet et laisser couler pendant 30 secondes a1 minute.

YV VvV VvV X

Fermer et désinfecter le robinet en flambant I'embout avec un brileur ou a défaut de
['alcoal.

» Ouvrir le robinet a nouveau et déboucher le flacon stérile sans éloigner Ie bouchon du

col.

» Remplir lerécipient, le fermer aussit6t, sans toucher le col ni I'intérieur du bouchon.
Les germes recherchés sont : coliformes totaux, les coliformes fécaux, les Saphylococcus
aureus, germes aérobies mésophiles.

v Produit fini

Le produit fini est prélevé aléatoirement aprés son conditionnement et transporté au
laboratoire. Devant le bec benzéne on ouvre la boite et on préleve 10 g dans un flacon stérile

et incubé dans le bain marie a40°C pendant 10 min.

Les germes sont : coliforme totaux, coliformes fécaux, Saphylococcus aureus, germes

aérobies mésophiles.

v Controledel’ équipement
Nous avons procédé au contrdle microbiol ogique au niveau d un tapis de sortie
d’ esquimaux.
Le prélevement a été effectué a1’ aide d’ un écouvillon stérile, ensuite transféré dans 10
ml d’ eau physiologique et considéré commel02.
Les germes recherché sont : coliforme totaux, coliformes fécaux, Staphyl ococcus
aureus.
v Controle du personnel
L'hygiéne des employés est contrdlée en réalisant des empreintes digitales sur la
surface de la gélose sur boite de Pétri. Ces boites sont ensuite incubées dans des conditions

des germes recherchés.
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Les germes recherchés sont les coliformes fécaux et coliformes totaux.

v' Controledel’eau

> Leprélevement del’ eau S effectue a partir d’ un tank muni d un robinet.

> Laver et désinfecter les mains avec |’ alcool, ensuite flamber le robinet afin de le

stériliser.

» Ouvrir lerobinet laissé couler au moins 30s, ensuite ouvrir aseptiquement le flacon

stérile de 100 ml.

» Remplir le flacon et refermer rapidement.

Les germes recherché sont : coliforme totaux, coliformes fécaux, Streptococcus fécaux et

Clostridium sulfito-reducteurs et |es germes aérobies mésophiles.

|.3.2. Recherche et dénombrement des différents microor ganismes

1.3.2.1. Germes aér obies mésophiles totaux

Sont des indicateurs du niveau d hygienes générales et/ou flore d'atération, ils

reflétent I”histoire du produit (mauvaise gestion du couple durée/température, rupture de la

chaine du froid). Cette flore peut comprendre des bactéries qui se multiplient ala température

desréfrigérateurs (Branger, 2007).

Le dénombrement a été réalisé pour I’ eau de process, la poudre du lait, le mix et le

produit fini.

v
>

v

Mode opératoire

A partir de ladilution décimale al’ aide d' une pipette pasteur porter aseptiquement 1
ml dans une boite de Pétri, verser ensuite la gélose (PCA).

Repartir dans la boite en faisant des mouvements de forme de huit pour permettre a
I’'inoculum de se mélanger ala gélose.

Incuber les boites a une température de 30°C pendant 72h pour la poudre de lait, mix

et le produit fini. A 22 et 37 °C pour |’ eau de process.

Lecture
Un résultat positif se traduit par |’ apparition des colonies blanches qui sont dénombrés

a partir des boites contenant 15 a 300 colonies. Le nombre de germes (N) est exprimé en

UFC/g ou ml du produit.
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1.3.2.2. Coliformestotaux et les coliformes fécaux
Les deux groupes de microorganismes les plus utilises comme indicateurs de
contamination bactérienne sont les coliformes totaux et les coliformes fécaux. Le groupe des
coliformes totaux comprend toutes les bactéries aérobies et anaérobies facultatives, Gram’,
non sporulées, cytochrome oxydase négative en forme de batonnets qui font fermenter le
lactose avec dégagement de gaz au moins de 48 h a 35 °C. Le groupe des coliformes fécaux
comprend les coliformes pouvant former des gaz en moins de 24h a 44,5°C (Degardins,
1997).
v' Mode opératoire
e Mix, créme glacée et équipement
Pour les coliformes totaux, I'ensemencement se fait en double couche.
> porter aseptiquement 1ml & partir de ladilution 102 pour le mix et créme glacée et 10t
I” équipement, dans une boite Pétri stérile, gjouter ensuite 15 ml environ de la gélose
desoxycholate 1%, homogénéiser par des mouvements en huit et laisser refroidir.
> Apreés refroidissement gouter une fine couche de desoxycholate, laisser refroidir et
incuber a 30°C pendant 24 h.
> Larecherche des coliformes fécaux s effectue de la méme facon, sur le méme milieu a
partir de la solution mere. Incubation s effectue a 44°C pendant 24 h.
Pour chague une des recherches un témoin de gélose non ensemencée est accompagneé.

v’ Lecture
Dansle cas d un résultat positif des petites colonies roses apparaissent.

e Eau deprocess
Pour les coliformes totaux :

» Ensemencer 1 ml d' eau dans une série de tubes contenant le milieu BCPL + cloche de
Durham (5tubes S/C) et avec 10 ml dans 5tubes (D/C) et 50 ml d’ eau dans un flacon
de 50 ml de BCPL.

> Incuber a 37°C pendant 24h.

v’ Lecture
Letest positif se manifeste par un virage au jaune du milieu.

Pour les coliformes fécaux :
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A partir d'un tube positif de BCPL, 1ml est ensemencé dans un tube de 10 ml
contenant |'eau peptonée exempt dindole + cloche de Durham. L’incubation se fait a 44°C
pendant 24h. Apres I'incubation, ajouter au tube quelques gouttes de réactif de KOVACS. Le
test positif se manifeste par |’ apparition d’ un anneau rouge.

e Poudredelait

Seule larecherche et dénombrement des coliformes totaux ont été réalisée dansle

milieu liquide BLBVB.

» Ensemencer trois flacons de 100 ml de BLBVB + cloche de Durham avec 100 ml de
I” échantillon.
» Ensemencer trois tubes de 10 ml de BLBVB + cloche de Durham avec 1ml de
I’ échantillon.
» Incuber a 37°Cpendant 24h.
v Lecture
Dansle cas d un résultat positif se manifeste par un trouble et la production de gaz sur

la cloche indique lafermentation du lactose.

1.3.2.3. Staphylococcus aureus

S. aureus doit son hom au pigment caroténoide produit lors de la multiplication qui
donne a ses colonies un jaune-orange. Pour isoler S. aureus dans des échantillons contaminés
par une flore mixte, un milieu sélectif (Chapman le mannitol) contenant 7% de NaCl est
nécessaire. Le mannitol est fermenté par le S. aureus mais pas par les autres staphylocoques,
ce qui permet de différencier les espéces (Ruocco et al., 2011). La fermentation du mannitol
induit I’acidification du milieu ce qui provoqgue la décoloration du rouge phénol du rouge au

jaune (Pommerville,2007).

Le dénombrement a été réalisé pour le matériel et le produit fini.
v' Mode opératoire
» Ensemencer en surface 0,1 ml sur milieu Chapman.
> Etaler I’ échantillon sur la surface.
> Incuber a 37°C pendant 72h.
v Lecture
Un résultat positif s exprime par |’ apparition des colonies doré entourées d’ une

auréole jaune.
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1.3.2.4. Clostridium sulfito-reducteurs

Ce sont des grand batonnets, Gram positifs et sporulantes (Jawetz et al., 1973),
Clostridium perfringens est largement distribué dans le sol, la poussiére, la végétation et les
aliments crus, déshydratés et cuits; Celafait partie de laflore normale du tractus intestinal de
I'homme et des animaux (ICM SF,1996).

Larecherche a été réalisée sur I’ eau de process et |a poudre du lait.

v' Mode opératoire
e Forme vegetative
» Dans un tube contenant 20 ml de milieu viande foie (VF) additionnée d’ alun de fer et
de sulfite de sodium, introduire 5 ml de |’ eau a analyser.
» Ajouter une couche d’ huile de vaseline pour favoriser I’ anaérobiose.
> Incuber a 46°C pendant 24h.
e Forme sporulé
> Introduire 20 ml d’ eau dans un tube puis chauffé a 80°C pendant 10 min.
> Refroidir brusquement, et ensemencer dans un tube contenant le milieu viande foie
(VF) en surfusion (45 °C).
» Ajouter une couche d’ huile de vaseline pour favoriser I’ anaérobiose.
> Incuber a46°C pendant 24 h.
v’ Lecture
Des colonies entourées d un halo noir al’intérieure de la gélose.
1.3.2.5. Streptocoque fécaux
Les streptocoques fécaux sont des bactéries a Gram positif, en forme de cocci leur
présence indique une contamination d origine fécale et I’ absence d' hygiene pendant la
manutention et le traitement (Huss, 1988).
v' Mode opératoire
Ensemencer une série de tube contenant le milieu Rothe (5 S/C et 5 D/C) et un flacon
de 50 ml de milieu Rothe D/C avec une prise d’'essai de |’ échantillon (1ml, 10ml, 50ml), suivi
d’incubation & 37 °C pendant 24h.

Un teste confirmatif est réalisé en répliquant sur milieu Litsky a partir des tubes positif
et incuber a 37°C pendant 24 h.
v’ Lecture
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Les tubes de Rothe présentant un trouble microbien sont considérés comme positifs

(présence de streptocoques). Présence d'une pastille violette au fond de tube de Litsky.

1.3.2.6. Salmonella

L es especes de salmonella sont des bactéries asporulantes et mobile a Gram négatif, en
forme de batonnet et aérobies ou anaérobies facultatives. Ce genre est compose d environ
2000 sérotypes dont |” habitat naturel est I’ intestin des vertébrés. La plupart sont pathogenes
pour I”homme, il est important d’ éviter la présence des salmonelles dans |’ alimentation (Huss,
1988).

Etant donné que leur recherche est complexe, elle réalise dans des |aboratoires

externes.
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Partie expérimentale résultats et discussion

Il. Résultats et discussion
[1.1. Analyses physico-chimiques
I1.1.1. Eau de process

Les résultats de la mesure du pH et de la conductivité sont récapitulés dans le tableau
IV. En effet, la valeur moyenne du pH est de 7,41 + 0.096 et la conductivité avec une valeur
moyenne de 802,33 £ 7,51 uS/cm.

Pour le TH, apres I’ gout du noir ériochrome T (NET) une coloration rouge violacé est
obtenue (figure 8 (b)) qui vire en bleu apres titration avec I'EDTA (figure 8 (c)), qu'est le
point d’ égquivalence de dureté de I’ eau. Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau 1V.
Lesvaleurs moyennesdu TH est 17,33 + 1,15 °F.

E— IR

(@ (b) (©)
Figure 8 : Dosage desions Ca?* et Mg?* avec I’EDTA en présencede NET (a) I’eau du
process (b) : aprés gjout du NET (c) : aprestitration avec EDTA.

Concernant le TA et TAC, le pH obtenu de I’ eau de process analysée est inférieure a
8,3 (7,30-7,48), ce qui signifie que le TA est nul, qui se manifeste par I’ absence de coloration
aprés I'gout de la phénolphtaléine. Apres I’gjout de I’ hélianthine une coloration orange qui
vire du jaune vers jaune orange apres titration avec le HCl a été obtenue (figure 9), en
indiquant que le pH est a 4,3 et la chute de burette est exprimée en TAC (tableau V), qu’ est
équivaent aune valeur moyenne de 27,33 + 1,15 °F.

cY (b) (©

Figure 9: dosage de TA et TAC, () : I’eau du process en présence de la phénolphtaléine (b) :
aprés gjout de I’ hélianthine (c) : apréstitration avec le HCI.
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Pour le dosage du chlorure, apres I'gjout de chromate de potassium (K2CrOas?) une
couleur jaune a été obtenue, qui vire vers le rouge brique apres I’gout du nitrate d argent
(AgNOs) (figure 10). Les résultats obtenus sont exprimés en mg/ml (tableau 1V). Lavaleur
moyenne du chlore est de 95,97 + 10,33 mg/ml.

S

Figure 10 : Dosage des chlorures, aprés |’ gjout de K2CrO4™ (gauche) et aprés |’ gjout de AgNOs®

(droite)
Tableau |V : Résultats d’ analyses physico-chimiques de I’ eau de process.

Les prélevements

Paramétres T > = Norme
T (°C) 20 20 20
pH 7,30 7,45 7,48 6,8-8,2
Conductivité (uS/cm) 810 795 802 700 —900
TH (°F) 18 18 16 15-25
TA (°F) 0 0 0 0
TAC (°F) 28 26 28 12-18
Cl" (mg/) 107,9 90 90 <250.

Les résultats obtenus pour les analyses physico-chimiques de I'’eau de process sont

conforme aux normes fixées par |’ entreprise.

[1.1. Poudredelait écrémé

La poudre de lait écrémé ne doit pas contenir moins de 95% de solides du lait et son
taux d humidité ne doit pas dépasser 4% (CCL., 2017). Pour le présent travail, le test
d’humidité réalisé a 90 °C jusqu'a poids constant montre que la poudre de lait montre un taux

d humidité qui répond aux normes (tableau V).

La poudre de lait écrémé ne doit pas dépasser 1,5% (CCL., 2017). Pour le taux de la
matiere grasse, |I’gout du lait reconstitué a 10% (11 ml) dans le butyromeétre qui contient de

I’acide sulfurique a donner naissance a une production de chaeur intense (réaction

33



Partie expérimentale résultats et discussion

exothermique), en provoquant la dégradation de la matiére organique sauf la matiere grasse
gui monte a la surface apres I'gjout de I’alcool isoamylique et centrifugation. En effet, la
lecture des graduations sur le butyrometre montre une mince couche de la matiere grasse

inquantifiable, ce qui signifie sa présence en trace, conforme aux normes (tableau V).

Le pH du lait frais est de I’ ordre de 6,7 & 6,8. Sa mesure permet la détection de tous les
ions H3O". Lorsgue le pH est inférieur aux valeurs normales, on peut penser que le lait a été
conservé trop longtemps et qu'il Sest acidifié a cause d'un développement microbien
(Branger et al., 2009). Le pH de la poudre de lait écrémé obtenu est conforme aux normes
(tableau V).

L’ acidité du lait est un bon indice pour évaluer la qualité microbiologique et e respect
de la chaine de froid. C’est pour cette raison que I'industrie laitiere évaluer I’ acidité titrable
du lait comme indice de la qualité microbiologique (Lamontagne et al., 2002). En effet, la
poudre de lait écrémé présente une acidité conforme aux normes (tableau V).

La densité du lait varie entre 1,028 a 1,035. Chacun des constituants agit sur la densité
du lait, on sait que la créme a 35 °C possede une densité de 0,996 et le lait écrémé, une
densité de 1,036. Du fait que la matiére grasse possede une densité inférieure a1, un lait ou un
produit laitier qui contient un pourcentage élevé en matiéres grasses présente une densité plus
basse. De plus les solides non gras, ont tous une densité supérieure a 1, par conséquent, plusla
teneur en solides non gras est éleve plus ladensité du lait seraélevée (Amior et al., 2002). La
mesure de la masse volumique de la reconstitution a 10% (10 g de la poudre du lait écrémé
gjuster a 100 ml avec de I’ eau) est de 1,034. Apreés calcules, la masse volumique de la poudre

delait écremeé seche est de 1,57 g/ml, qu’ est conforme aux normes (tableau V).

Tableau V : résultats d' anal yses physi co-chimique de la poudre de lait écrémé.

Parametres Résultats Normes
Humidité (%) 2,70 25-4
MG (%) Traces 0-1
pH 6,73 6,6-6,8
Acidité (ml NaOH 0,1 N/10g d’ ESD) 16 11-18
MV (g/ml) 1,57 1,55-1,57
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La poudre de lait doit avoir une composition relativement homogene, étre de couleur
blanche ou creme, ne doit pas présenter de coloration brune ou jaune caractéristique d’'un
produit surchauffé, ni aucune couleur non naturelle. La poudre doit avoir une saveur douce,
une odeur franche et ne doit pas étre rance, ni avoir de golt de métal, de poisson, de fromage,
de savon, ni dautre godt et odeur indésirables (CCL., 2017). En effet, la poudre de lait

ecrémé utilisée présente de bonne qualité organol eptique (tableau V1).

Tableau VI : résultats d’ anal yses organol eptiques de la poudre de lait

Paramétres Golt Odeur Saveur Couleurs

Résultats Bon R-&-S* Bonne Blanchétre

*R-a-S: rien asignaler
1.1.3. Le mix

Le pH obtenu est conforme aux normes et présente laméme valeur que celle de la poudre
de lait (6,72) (tableau V1), ce qui veut dire que les ingrédients ajoutés pendant |a préparation

(stabilisant, émulsifiant, matiere grasse) n’ont pas d influence sur le pH.

L’ acidite titrable obtenue en gramme d’ acide lactique par kilogramme du mix répond aux

normes (tableau VI1).

La masse volumique du mélange est exprimée en kilogrammes par litre ou par g/ml, elle
varie en fonction du taux de matiere grasse et de matieres solides non grasses présentes
(Tharp et Young, 2012). La valeur obtenue pour le mix dans le présent travail est conforme
aux normes (tableau V11).

Le rdle des stabilisants est de développer la viscosité du mélange de la creme glacée, car
un mélange plus visqueux a une meilleure capacité a retenir les bulles d'air (Alvarez, 2009).
Les deux valeurs obtenues pour le mix aux cours de la préparation (4 st) et de la maturation
(3,14 st) sont différentes, mais répondent aux normes (tableau V1) et cette évolution peut étre
expliquée par une bonne homogénéisation a la maturation par rapport au stade de la

préparation.

L’ extrait sec est la masse restante apres dessiccation compléte et est exprimée en g/kg
d’ échantillon (Schuc et al., 2012). Pour le mix, aprés le séchage a 105 °C, le taux de la

matiere seche obtenue est conforme aux normes (tableau V1I).
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La température dictée par le thermomeétre intégré au tank de maturation est de 5 °C,

comprise dans I’intervalle exigé par lanorme (tableau VI1I).

Tableau VII : Résultats d’ analyses pour le mix ala maturation.

Parameétres A lapréparation A lamaturation Normes
pH 6,72 6,75 6,6 - 6,8
Acidité (g/kg) 1,5 1,5 1,2-18
MV (g/ml) 1,116 1,113 1,110 -1,118
Viscosité (st) 4,11 3,14 3,05-6,45
MG (%) 7 7 6-8
EST (%) - 35,33 34-36

T° de maturation (°C) - 5 4-7

I1.1.4. Produit fini

La figure 11 présente quelque produits finis de la creme glacée produite au niveau de
I"unité‘’vallée glace’.

Figure 11 : quelque produits finis de la creme glacée produite au niveau de I’ unité vall ée

Un foisonnement est nécessaire pour donner une texture lisse et |égere. Si lacréme glacée
présente un dépassement trop élevé, elle manquera de saveur. Lorsgue le foisonnement est
entre 80 & 100%, la créme glacée posséde une texture lourde et pateuse (Gisslen, 2004). Les
résultats du taux de foisonnement obtenu dans le présent travail est de 100%, qui répond aux

normes.

La température obtenue a I’ aide d’un thermometre a la sorties du freezer et du tunnel
sont respectivement de -7 et -18 °C, ce qu’ est conforme aux normes (tableau V1I1).
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Le poids de la creme glacée ' sucriére fraise-vanille’’ et le sirop gjouté est respectivement
de 300 g et 10 g (tableau VIII), ce qui explique le bon éaonnage des deux doseurs. Par
addition des deux mesures représentent le poids final de la créme glacée ‘' sucriere fraise-
vanille'’.

Tableau VIII : résultats d’ anal yses physico-chimiques du produit fini (sucriére fraise-

vanille).

Parameétres Résultats Normes
L e foisonnement 100 100
Température sortie freezer -7 -7a-15
Température sorties tunnel -18 -18a-25
Poids de la creme 300 300+10
Poids sirop 10 105
Poids total 335 335+10

[1.2. Analyses microbiologiques

DansI’industrie aimentaire, il est important de tenir compte du fait que ces substances
nutritives pour I’homme sont également des substances nutritives pour les microorganismes
(Wybauw et Le Duc, 2005). La plus part des produits alimentaires peuvent renfermer de
nombreux microbes (Cuq et al., 1992 ; Raiffaud, 2001), utiles ou nocifs (Raiffaud, 2001),
dont certains possédent un redoutable pouvoir pathogéne pour I’homme. Il faut donc que ces
germes ne soient pas présents dans I’aliment, ou si elles le sont, que leur nombre soit tel que
I’aliment ne soit pas dangereux (Cuq et al., 1992). Sur ce point, I’interét des producteurs est
le respect d'un équilibre microbien, qui apport une dimension au concept de la qualité
(Raiffaud, 2001).

La présence de coliformes en grande quantité est un indice de mauvaises pratiques
d hygiene, ils sont capables de fermenter |e lactose pour produire de I’ acide lactique, acétique
et dans certains conditions des composeés alcool, ainsi que de gaz pouvant étre responsable du
gonflement de |I’emballage et ils peuvent conférer certains flaveurs désagréables aux produits
laitiers (lamontagne et a ., 2002). Concernant les streptocoques fécaux leur présence indique
une contamination d’origine fécale et |’absence d'hygiéne pendant la manutention et le
traitement (Huss, 1988).
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Il est possible d’ établir une relation entre le nombre de germes fécaux et la présence de
certains germes pathogénes (Drogoul et Germain, 1998). En effet, la présence de
Saphylococcus aureus provoque des toxi-infections alimentaires par I'intermédiaire d une
entérotoxine thermostable préformée dans I'aiment (riche en protéines), dite entérotoxine
staphylococcique (Dromigny, 2011), la présence d'E. coli est caractérisée par sa capacité a
produire une cytotoxine (verotoxines) qui a la capacité dinhiber la synthése de la protéine
dans les cellules eucaryote (Gruth et al., 2010). Par contre, Clostridium perfringens ne produit
pas de toxine lorsgu'il se multiplie dans les aliments stockés a une température élevée, mais
lorsgue ces aiments sont consommés, les bactéries forment des spores en méme temps que

I'endotoxine qui irrite la paroi intestinale (Trickett, 2001).

Un plan d’ échantillonnage est une situation de critere d' acceptation appliquée a un lot
sur la base d'un examen approprié d'un nombre requis d'unités d'échantillonnage selon des
méthodes spécifiées. Il sagit d'une procédure d'échantillonnage et de critéres de décision et
peut ére un plan de deux classes ou de trois classes (figurel2). Un plan a deux classes

comprend les specifications *’n’’, *’c,”” et *’m’’. Pour le plan de trois classes comprend les
gpécifications’'n’’, ’c”’, “'m’’et "M’ (Jay et al., 2005).

Y
Plan a 2 classes

Plan a 3 classes

Figurel?2 : Plan adeux et atrois classes (CECMA ., 2009).
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Dont “'n””  représente le nombre d'unités d échantillonnage anaysés; ‘'m’’
représente des concentrations acceptables de microorganismes; ‘'M’ représente des
concentrations inacceptables de microorganismes; ‘'c’’ représente le nombre maximal
permis d’unités d’échantillonnage de qualité médiocre (J.O.R.A. N° 57/1994).

La lecture des résultats des germes aérobies sur PCA a 22 et a 37 °C des trois
échantillons de I’ eau de process anaysés montre des valeurs moyennes inférieures a celle de
“m’’ exigée par la norme (tableau 1X). Par contre, la recherche des coliformes totaux,
coliformes fécaux, Clostridium sulfito-reducteurs (formes végétatives et sporulées) et
streptocoque fécaux sont caractérises par une absence totale dans les échantillons analysés.
Ces résultats indiquent que laqualité de I’ eau de process est satisfai sante.

Tableau | X : résultats d’ anal yses microbiologiques de |’ eau de process.

Germes recherchés E1l E2 E3 Normes (JORA
N°35 1998)
Germes agrobies 8 22°C 62 100 84 <102
Germes aérobies a 37°C 14 28 12 <20
Coliformes totaux Abs Abs Abs <10
Coliformes fécaux Abs Abs Abs Absence
CSR* (formes végétatives) Abs Abs Abs <5
CSR* (formes sporul ées) Abs Abs Abs Absence
Streptocoque fécaux Abs Abs Abs Absence

* CSR: Clostridium sulfito-reducteurs

Les résultats des germes aérobies sur PCA a 30 °C de I’ échantillon de la poudre de lait
analysé montre une valeur inférieure a celle de “’m’’ exigée par la norme (tableau X). Par
contre, la recherche des coliformes totaux, Clostridium sulfito-reducteurs (formes sporul ées)
et sont caractérisés par une absence dans les échantillons analysés. Ces résultats indiquent que
laqualité de lapoudre du lait est satisfaisante.

Tableau X : résultats des anal yses microbiologique de la poudre du lait.

Germes recherchés E1l E2 E3 E4 E5  Normes (JORA
N° 35 1998)
Germes aérobie <105 2,105
Coliformes totaux Abs - - - - 1
CSR* (formessporulé)  Abs Abs Abs Abs Abs Abs
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*CSR: Clostridium sulfito-reducteurs
Les résultats des germes agrobies sur PCA a 30 °C des échantillons du mix analysés
montrent des valeurs inférieures acelle de“’m’’ exigée par la norme (tableau XI1). Par contre,
la recherche des coliformes totaux, coliformes fécaux, Staphylococcus aureus et Salmonella
sont caractérisés par une absence dans les échantillons analysés. Ces résultats indiquent que la
gualité du mix est satisfaisante

Tableau XI : résultats d’ anal yses microbiol ogique effectué pour le mix

Germes recherchés El E2 E3 E4 ES5 Normes
Germes aérobiea30°C <10 <10* <10* <10* <10* 2,5.10
Coliformes totaux 5 1 4 3 6 10
Coliformes fécaux Abs Abs Abs Abs Abs 1

S aureus Abs Abs Abs Abs Abs 10
Salmonella / / / / / Absence

Salmonella : la recherche a été réalisée dans un laboratoir e externe.

Les résultats des germes aérobies sur PCA a 30 °C des échantillons du produit fini
analysés montre des valeurs inférieures acelle de *’'m’’ exigée par la norme (tableau XI). Par
contre, la recherche des coliformes totaux, coliformes fécaux, Staphylococcus aureus et
Salmonella sont caractérisés par une absence dans les échantillons analyses. Ces résultats

indiquent que laqualité du mix est satisfaisante.

Les limites microbiologiques du journal officiel N° 57/1994 sont définies selon un
plan atrois classes (m et M) avec 2 échantillons médiocres (‘’c’") acceptés parmi 5 analysés.
En effet, la lecture des résultats des germes agérobies sur PCA a 30 °C des cing échantillons
montre quatre valeurs inférieures *’'m’’ et une valeur ‘’c’’ supérieure a‘'m’’ (‘’'m’’< ’¢’<
“"M’’). En référence aux germes agrobies, la qualité du produit est jugée acceptable. Par
contre, la recherche des coliformes totaux, coliformes fécaux, Staphylococcus aureus et
Salmonella sont caractérisés par une absence dans les échantillons analysés, en indiquant que
laqualité du produit fini est satisfaisante.

Tableau Xl : résultats d' anal yses microbiologique du produit fini.

Germes recherchés E1l E2 E3 E4 E5  Normes (JORA
N°35/98)
Germes aérobies a30°C 6,100 <104 2,10 3,10° <104 5,10°
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Coliformes fécaux Abs Abs Abs Abs Abs 1
Coliformes totaux <10> <102 <10? <10? <10? 10?
S aureus Abs Abs Abs Abs Abs 10
Salmonella Abs

Salmonella : la recherche a été réalisée dans un laboratoire externe.

Concernant les résultats d’ analyses effectués pour le personnel travaillant au niveau de la
lindaire montrent |'application des bonne pratique d hygiene vu I'absence totales des

coliformes totaux et fécaux (tableau XI11).

Tableau X111 : résultats d’ anal yses microbiol ogique du personnel (empreint)

Germes recherchés A B C D E Normes
Coliformes totaux Abs Abs Abs Abs Abs Abs
Coliformes fécaux Abs Abs Abs Abs Abs Abs
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Conclusion

Conclusion

Cette étude entre dans | e cadre des analyses physi co-chimiques et microbiologiques de
la creme glacée produite au niveau de |’unité « vallée glace ». La production d une créme
glacée de bonne qualité nécessite un respect de plusieurs parametres préétablis. En effet, les
analyses physico-chimiques réalisees sont le TH, TA, TAC, dosage du chlorure, pH et la
conductivité pour | eau de process; le taux d’humidité, la matiere grasse, pH, I’ acidité titrable
la masse volumique €t les tests organoleptiques pour la poudre de lait ; le pH, la matiére
grasse, |’ acidité titrable, T° de maturation, la viscosité et extrait sec total pour le mix ; le taux
de foisonnement, T° de sortie freezer et sorties tunnel, poids de la créme et du sirop pour le
produit fini. En outre, des analyses microbiologiques ont été réalisees pour |’ eau de process, la
poudre de lait, le mix, le produit et |e personnel.

L’eau de process présente des valeurs de TH, TA, TAC, de chlorure, pH €t la
conductivité, respectivement, de 17,33 £ 1,15 °F, 0, 27,33 + 1,15 °F, 95,97 + 10,33 mg/ml
7,41 + 0.096 et 802,33 £ 7,51 uS/cm, ainsi une qualité microbiol ogique acceptable.

Pour la poudre de lait présente une Humidité de 2,70% et des valeurs de pH, I’ acidité,
MG et la masse volumique, respectivement, de 6,73, 16, traces et 1,57 g/ml, ainsi une qualité
mi crobiol ogique acceptable.

Le mix de la creme glacée présente des valeurs de pH, Acidité, masse volumique,
viscosité, MG et EST tres proche entre la préparation et la maturation, respectivement 6,73,
1,5 (g/kg), 1,114 (g/ml), 3,62 (st), 7 (%) et 35,33 (%), aussi une température de maturation de
5°C a été enregistrée, ainsi qu’ une gualité microbiol ogique satisfaisante.

Pour les analyses effectuées au produit fini montre que le taux de foisonnement est de
100%, les températures a la sorties du freezer et du tunnel sont, respectivement, -7 et -18 °C.
Pour le poids, une sucriére contient 300 g de la creme et 10 g de sirop, avec une qualité
microbiol ogique satisfai sante.

L’ ensemble des résultats des analyses physi co-chimiques et microbiologiques obtenus
montrent la conformité aux normes. Nous avons constaté que la production de la creme glacée
s effectue dans des bonnes conditions d' hygiene et de sécurité, et que les analyses sur la
matiére premiéere, le mix et le produit fini se font d’ une maniere réguliere afin de garantir une

bonne qualité du produit et préserver ainsi la santé du consommateur.
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ANNEXES



Annexe 1 : Diagramme de production de la créme glacée (Goff, 2007).
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Annexe 2 : Présentation de |’ entreprise

L’ unité « vallée glace » est une petite entreprise privée familiale a responsabilité limité
(SA.R.L), elle aété créee en 2004, par lesfreres Zeggane, elle se situe a Tazmalt a80 Km de
lawilaya de Bejaia

L’ activité de |’ entreprise est saisonniére, la production commence en mois de mars et
se détermine en mois de septembre, sa capacité de production est d’ environ 2,52 x 107 kg de
créme glacée/année.

Laformation du personnel se fait particuliérement dans les régles d’ hygiene exigée
durant tout le procédé de fabrication, la chaine de froid est la désinfection quotidienne du
matériels est strictement respecté ce qui a conduit a un produit de qualité occupant une grand
place dans le marché algérien.



Résume

Cette étude a été réalisée au niveau de I’unité de production *’vallée glace’, par le
suivi des analyses microbiologiques pour I’ eau de process, |a poudre de lait, le mix, le produit
et le personndl, ainsi que la réalisation des analyses physico-chimiques par le dosage de TH,
TA, TAC, du chlorure, mesure de pH et la conductivité pour I’eau de process; le taux
d’ humidité, la matiére grasse, pH, I'acidité titrable la masse volumique et les tests
organoleptiques pour la poudre de lait; le pH, la matiére grasse, I’acidité titrable, T° de
maturation, la viscosité et extrait sec total pour le mix ; le taux de foisonnement, T° de sortie
freezer et sorties tunnel, poids de la créme et du sirop pour le produit fini. Les résultats
obtenus montrent que |’eau de process, la poudre de lait, le mix et la créme glacée sont
conformes aux exigences de la norme, en assurant un produit fini de bonne qualité
physicochimiques et microbiologiques, ce qui refléte que la production de la créme glacée
S effectue d’ une maniére réguliére par le respect des parametres technologiques et de bonnes

pratiques d’ hygiene.

Motsclés: creme glacée, analyses physico-chimique, analyse microbiologique.
Abstract

This study was carried out at the level of the "vallée glace" production unit, by
monitoring microbiological analyzes for process water, milk powder, mix, product and
personnel, also carrying out of the physicochemical analyzes by the determination of
hydrotimetric title, alkalimetric title, complete alkalimetric title, chloride, pH and conductivity
measurement for process water; moisture content, fat, pH, titratable acidity, density and
organoleptic tests for milk powder; pH, fat, titratable acidity, maturation T°, viscosity and
total dry extract for the mixture; the volumic mass, freezer output and tunnel outlets T°,
weight of the cream and syrup for the finished product. The results show that process water,
milk powder, mix and ice cream meet the requirements of the standard, ensuring a good
product with the good physicochemical and microbiological quality, reflecting that the
production of ice cream is carried out on a regular basis by respecting technological

parameters and good hygiene practices.

Key words: ice cream, physico-chemical analyzes, microbiological analyzes.
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