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Introduction générale

Le lait peut étre coagulé en lui ajoutant de la présure ou en l'acidifiant par l'intermédiaire de bactéries
lactiques ou par acidification chimique. 1l en résulte une agrégation des micelles de caséine donnant un gel
(ou coagulum). Au début de la fabrication du fromage, la phase aqueuse, appelée lactosérum.

Le lactosérum connu au cours de ces derniéres années toute une évolution. Il n’ya pas si longtemps, le
lactosérum liquide était traité comme un déchet. Aujourd’hui, on le considére comme un dérivé utile de la
production laitiére.

Quantativement et qualitativement, le lactosérum renferme la grande partie des éléments contenus dans le
lait, a savoir : protéines, lactose, minéraux, vitamines B, car il occupe au moins 85% du lait transformé en
fromage (FAO, 1995).

Le lactosérum peut former une mousse a utiliser dans de nombreux domaines, qui est une dispersion de
bulles de gaz (azote, gaz carbonique, air) dans une phase continue (renfermant des protéines) liquide ou
solide produite par agitation meécanique. Elle est caractérisée par une viscosité elevée. Il existe aussi des
mousses solides pour lesquelles une phase solide ou un gel remplace le liquide une fois la dispersion
réalisée. Les mousses alimentaires les plus connues sont les meringues, la creme fouettée, les souffles, la
mousse de la biere, la génoise, les pates levées comme la brioche, le pain, les créemes glacées, les
marshmallows... (CHEFTEL et LORIENT, 1982).

Pour une meilleure stabilité de capacité moussantes il faut faire le traitement ultrasonore, qui peuvent étre
classées en deux catégories sur base de la gamme de fréquences : haute intensité (16-100 kHz, 10-1000
W/cm?) et basse intensité (de 100 kHz a 1MHz, avec une intensité inférieure a 1 W/cm?). Ces derniéres
années, ils ont été largement utilisés pour améliorer les propriétés physiques et fonctionnelles de plusieurs
protéines alimentaires, notamment 1’hydrophobie de surface, la solubilité, le comportement rhéologique,

la propriété émulsifiante et la capacité moussante (SIGHUSSON.H, 2003).

Le présent travail s’inscrit dans la mise en exergue de Dl'effet du traitement ultrasonore sur les

propriétés physicochimiques et moussantes des lactosérums bruts (acide et doux).
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Chapitre | le lactosérum

. LACTOSERUM

I.1. Définition de lactosérum

Le lactosérum est un liquide jaune pale qui reste aprés la coagulation du lait dans la fabrication du
fromage, il contient une bonne quantité des protéines du lait environ 20% (6g/l) riche en substances
nutritives (NANCY MC DONALD, 2005). Le lactosérum ou plus simplement sérum ou encore petit lait
est la phase liquide qui se sépare du caillé, aprés la coagulation du lait lors de la production des caséines
(SOTTIEZ ,1990). Il est cependant un produit intéressant par des teneurs en protéines riche en acides
aminés indispensables (lysine et tryptophane), en lactose et par la présence de nombreuses vitamines du
groupe B comme la thiamine et la riboflavine (VIESSEYRE, 1975). Il représente essentiellement une
source d’énergie et de carbone de part son teneur élevée (75% de la matiére séche) en lactose
(KENNEDY et CABRAL, 2005). D’autres éléments de valeur s’y retrouvent, dont les protéines (10% de
la matiere seche) le calcium (0,45% de la matiere seche), le phosphore (0,40% de la matiere séche), et

vitamines hydrosolubles sont les plus importants (MODLER, 1988)

1.2. Types de lactosérum
Sous produit de la fromagerie et de la caséinerie, le lactosérum a une composition variable avec type
de fabrication dont. A cet égard, les lactosérums peuvent étre classés selon I’acidité du liquide obtenu en

deux principales catégories :

1.2.1. Lactoserums doux

Leur acidité est inférieure a 18° Dornic et leur pH varie entre 6,5 et 6,7. lls sont issus de la production
des pates pressées et/ou cuites (Edam, Saint-paulin, Emmental) et par les fabricants de caséines présure
(SCHUCK et al ; 2004).

La présure de veau est la préparation coagulante traditionnelle la plus utilisée pour faire coaguler le lait.
Elle renferme deux enzymes protéolytiques actives : la Chymosine (80%) et la pepsine (20%) (RAMET,
1997).

L action de la présure s’exerce essentiellement sur les micelles de caséine du lait. Ces dernieres en effet,
présentent une grande stabilité en partie due a leur composition notamment en caséine Kappa (ou caséine
K). La chymosine va hydrolyser en deux la caséine K qui perd alors son réle de protection (stabilisation),

on obtient ainsi une coagulation par précipitation (BRULE et LENOIR, 1987).

1.2.2. Lactosérums acide
Ils sont produits par les fromageries des pates fraiches et molles ou lors de la production des caséines.
Leur acidité est supérieure a 18°Dornic et peut méme atteindre 120° Dornic. Leur Ph est proche de
4,5(VEISSEYERE, 1975) et (SCHUCK et al ; 2004).
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D’aprés (BRULE et LENOIR 1987), ce type de sérum est obtenu apres la coagulation du lait par

précipitation des caséines a Ph 4,6.

D’aprés (CROGUENNEC et al ; 2008), dans la préparation du lactosérum acide, I’acidification peut étre
progressive (par fermentation lactique) ou brutale (par ajout d’un acide minérale ou organique tel que
I’acide sulfurique ou chlorhydrique).

I.3. Composition chimique du lactosérum

D’aprés (VIOLLEAU 1999), le lactosérum est un milieu dilué complexe (plus de 90% d’eau) qui
contient du lactose, des protéines, des minéraux et un peu de matiére grasse.

La quantité et la proportion relative de ces différents constituants dépendent entres autres des procedés
d’obtention. Elles peuvent également correspondre aux variations de la composition du lait. Ces variation
sont dues aux races et espéeces animales, au patrimoine héréditaire des animaux, a I’alimentation et a la
saison (SCHUCK et al ; 2004), (AKKAK et LAIREDJ, 2007).

Les lactosérums doux sont pauvres en calcium et phosphore contrairement aux lactosérums acides. Un
lactosérum doux présente une teneur en proteines supérieure a celle d’un lactosérum acide en raison de la
précipitation acide de certaines protéines. La différence majeure entre ces deux types de lactosérums se
situe au niveau des teneurs en lactose et en acide lactique.

Le tableau suivant présente la composition moyenne du lactosérum.
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Tableau 01 : composition moyenne des lactosérums en g/l (INRA/AFZ, 2002), (GROGUENNEC et al ;

2008).

Types de Lactosérum Lactosérum
Lactosérum doux acide
Matieres séche 67 64
Lactose 50 44
Matieres azotes 9,5 8
totales
Lipides 0as5 0az2
Cendre 436 6a8
Calcium 0,4a0,6 12a1/4
Phosphore 0,4a0,7 0,5a0,8
Potassium 14a16 14a16
Chlorure 0,2a22 0,2a22
Acide lactique 0ao0,3 7a8
Protéines solubles 0,9a13 0,7a10,5
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1.3.1. Lactose
Le lactose est un constituant important de la matiére du lait, il existe deux qualités principales du

lactose :
e Le lactose alimentaire a 99% minimum de lactose.
e Le lactose pharmaceutique a 98.8% minimum de lactose.
Le tableau 02 indique les intéréts et propriétés fonctionnelles du lactose.

Tableau 02 : Intéréts et propriétés fonctionnelles du lactose (BOUDIER et LUQUET, 1981), et
(ALAIS et al ; 2003).

Domaines concernés Intéréts Propriétés fonctionnelles

Diététique Seule source d’hydrate de
carbone de tous les petits

mammiferes y compris I’homme.

Bon fixateur et de

Pharmacie Diluant ou excipient pour Les
Parfums,

prémices vitaminiques Ou des
médicaments source glucidique
pour les cultures des micro-
organismes industriels Liant,

producteurs d’antibiotiques.

Thérapeutique Contribue a stabiliser le pH
Intestinal, permettant une Excipient ou protecteur de
meilleure utilisation digestive du
calcium et du phosphore et lutant molécules fragiles,

contre les ulcéres gastriques.

Industries Comme charge glucidique a
faible caractere sucré et comme
Alimentaires facteur favorable aux réactions de
caramélisation et aux réactions de

Maillard.
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1.3.2. Protéine

Selon VEISSEYERE (1975), La fraction protéique correspond a I’ensemble des matieres azotées qui ne
précipitent pas lorsque le pH du lait ajusté a 4,6 du point isoélectrique de la caséine entiére. C’est pourquoi
on la retrouve dans le lactosérum qui s’écoule du coagulum obtenu par I’addition de la présure. Les
protéines du lactosérum sont dites solubles. Elles ne représentent que 15 a 22% des protéines du lait de
vache et environ 17% de ses matiéres azotées totales (MATHIEU, 1998). Les protéines du lactosérum
peuvent étre reparties en protéines majeurs et mineures.

1.3.2.1. Protéines majeures

p— Lactoglobuline (- LG)

C’est une holoprotéine constituée d’une seule chaine résiduelle de 162 résidus, comportant deux ponts
disulfures et un groupement thiol libre (CROGUENNEC et al ; 2008).

a- Lactalbumine (a-LA)

C’est une holoprotéine formée d’une chaine peptidique unique constituée de 123 résidus, comportant
quatre ponts disulfures. Elle présente une structure proche du lysozyme (poids moléculaire voisin, méme
acides amines terminaux, 4 ponts disulfures). Elle est treés soluble dans 1’eau a pH6 mais beaucoup soluble
dans la zone de pH compris entre 4 et 6 (CROGUENNEC et al ; 2008).

% Sérumalbumine

Elle comporte dans sa molécule un groupement thiol et dix-sept ponts disulfures intrapeptidiques.
Elles sont trés soluble dans I’eau (VUILLEMARD et al ; 1989).
% Globulines

Selon BOUDIER et LUQUET (1981), on peut distinguer par dialyse deux sous-fractions :
e L’une, I’euglobuline est insoluble dans I’eau pure a son point isoélectrique.
e L’autre, la pseudoglobuline est soluble dans les mémes conditions

Ces globulines présentent une activité immunologique importante, c’est pourquoi on les appelle
souvent immunoglobulinés. Elles sont dénaturées par les acides, les bases et un chauffage de 30 min a
70°C. Elles précipitent au dessus de 100°C.
% Protéoses-peptones

Selon BOUDIER et LUQUET (1981), elles renferment quatre composants dénommés composants
(3), (5), (8 rapide), (8 lent). Seul le composant (3) se trouve dans le lactosérum. Elles sont précipitées en
grande partie par I’acide trichloro-acétique a 12%, mais ne sont pas précipitables par un chauffage de 95 a
100°C.

1.3.2.2. Protéines mineures
% Lactotransférine

C’est une glycoprotéine identique a la protéine rouge fixant deux atomes de fer par molécule.

Elle est constituée par une protéine a une seule chaine polypeptidique et elle contient des glucides
9



Chapitre | le lactosérum
(7%), de la cystéine (5%) et du fer (0,1%) Elle peut fixer réversiblement le fer en fonction de pH et de la

présence d’ions carboniques, et acqueérir une coloration rose qui se développe avec la quantité de fer
conjuguée (VEISSEYER, 1975) et (BOUDIER et LUQUET, 1981).
% Lactolline
Holoprotéine pauvre en phosphore et en glucide, elle ne contient pas de métaux
(VEISSEYER, 1975) et (BOUDIER et LUQUET, 1981)
% Protéines membranaires de globules
Elles sont constituées de glucides (3 a 4%), ce qui font d’elles des glycoprotéines

phosphorées, partiellement solubles dans I’acide trichloro-acétique a 12% (VEISSEYER, 1995).

1.4 Minéraux

La quantité moyenne en sels minéraux du lactosérum acide et doux est respectivement 11.5 et 7.9 g
pour 100 g de matiere seche (GUEGUEN, 1977).Les teneurs en principaux éléments sont consignées dans
le tableau 3.
Tableau 03:Teneur moyenne en éléments minéraux du lactosérum (MEROE, 1977)

Teneur en mg pour 100g Matiere seche
Eléments Minéraux
Calcium 500-725
Sodium 650-950
Potassium 2400-2900
Magnésienne 80-160
Phosphore 700-800
Chlore 1500-1800
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1.5. Vitamines

Le lactosérum contient la majeure partie des vitamines hydrosolubles présentées dans le lait, il est
particulierement riche en riboflavine qui lui donne sa couleur jaune verdatre (LINDEN et LORIENT,
1994).Le tableau 4 résume la teneur du lactosérum en vitamines.

Tableau 04 : Teneurs en vitamines du lactoserum (VRIGNAUD, 1983)

. Concentration mg/1000g de
Vitamines .
lactoserum
Thiamine (B1) 4
Riboflavine (B2) 43
Aci
cide 45
pantothénique (B5)
Pyrodoxine (B6) 5,3
Biotine 116
Acide folique 0,03

1.6. Matiére Grasse
Dans le lactosérum brut, les lipides se trouvent en faible quantité, généralement dans les traitements

industriels le lactosérum est écrémé, la matiere grasse récupéré est utilisée dans la fabrication d’un

beurre de second choix (PERRE, 1978 ; PITOT, 1984).
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I.7. Enzyme

le lactosérum

Le tableau 5 présente les principales enzymes retrouvées dans le lactosérum et leurs caractéristiques.

Tableau 5 : Principales enzymes retrouvées dans le lactosérum (MATHIEU, 1998).

Masse
Nom Classe pH moléculaire Teneur en Role
En (KDa) (mg/1)
Lactopéroxydase Oxydoréductases |6,5 - 6,8 | Environ 10-70 | Substances responsables
80 000 des propriétés
antibactériennes du lait
cru.
Lysozyme Hydrolase 8 14 000 - 18 000 |0,01 - 0,18 | Activité anti

bactériolytique

conférant

au lait cru une certaine
immunité et contribue
a la protection et a la

conservation de sa

qualite.

1.8. Rejet du lactoserum

Le rejet du lactosérum est considéré comme un polluant car il impose une forte demande biochimique
en oxygene (DBO), de 30000-50000 ppm (MARWAHA et al., 1988).Une fois libéré dans I’eau, par

exemple, les riviéres, les canaux d’irrigation, ou sur la terre, le lactosérum conduit & des problémes

environnementaux, en effet, il met en danger la structure physique et chimique du sol, diminue le

12
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rendement des cultures (AULIFFE et al., 1982) et réduit la vie aquatique par 1’épuisement de I’oxygene

dissous (YANG et al., 1980).
1.9. Valorisation du lactosérum

Une quantité considérable du lactosérum est utilisée dans 1’alimentation animale, et le marché international
de I’alimentation animale et des ingrédients complexes sont en pleine expansion, de plus, il constitue un
ingrédient alimentaire a valeur ajoutée, utilis¢ dans une vaste gamme d’aliments et de boissons, & 1’heure
actuelle, des scientifiques évaluent les effets bénéfiques des fractions de protéines du lactosérum sur la
santé et a la prévention des maladies (WOO A, 2002 ; BENAOUIDA, 2008).

En raison de la haute valeur biologique des protéines et de 1’énergie facilement disponible, le lactosérum
est mieux valorisé par les jeunes animaux, par exemple les veaux ; I’engraissement du gros bétail et des
veaux, (SCHORI, 2009).
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Chapitre 11 les propriétés moussantes
11-1-Définition

La mousse comme une dispersion air - liquide constituée par un ensemble de bulles de gaz séparées par
des lames minces de liquide et formées par la juxtaposition de bulles qui donne un gaz dispersé dans un
liguide (BOURRIOT ,2002). Il existe aussi des mousses solides pour lesquelles une phase solide ou un gel
remplace le liquide une fois la dispersion est réalisée (BOUQUELET, 2008).

I1-2- Constituants d’une mousse
Les mousses sont constituées par trois phases, selon (CHEFTEL et LORIENT, 1982) ; (GONZALEZ

et al ., 2004), ces phases sont : une phase dispersante ou continue formée de liquide, dans laquelle une
deuxieme phase est dispersée formée par les bulles de gaz, généralement les mousses sont caractérisées par
I’importance de cette phase, qui peut atteindre plus de 90% du volume de la mousse ces deux phases sont
séparées par une phase interfaciale qui est un espace entre les bulles de gaz caractérisée par la présence des
agents de surface, ceux-ci abaissent la tension interfaciale et forme une barriére entre les bulles de gaz.
11-3-Propriétés des mousses
Dans I'étude générale des caractéristiques d'une solution moussante, (CHITOUR 2004), a distingué
plusieurs parametres :
11-3-1-Dimension des bulles
Les dimensions des bulles constituant une mousse, sont trés variables, elles dépendent en premiére lieu
du mode d'obtention de la mousse aussi de la composition du liquide lui-méme et de la présence des
agents tensio-actifs.
11-3-2-Densité de la mousse
Elle est aussi appelée le rapport de liquide au gaz, les mousses sont souvent dites seches, ou humides
suivant ce rapport du liquide au gaz.
11-3-3-Volume
Generalement, on mesure le volume de la mousse suivant la hauteur, le volume dépend de la
nature, de la composition du liquide de la température et d'autres parametres.
I1-4-Création des mousses
(BOUQUELET, 2008), a noté que lors de la fabrication de la mousse, on remarque dans un premier
temps une augmentation de volume par intégration de gaz (expansion) et dans un deuxieme temps (a
I’équilibre) une diminution de volume de la phase liquide au profit de la phase mousse.
Les causes de formation des mousses sont physico-chimiques, les plus important sont représentées par
’agitation énergétique de liquide avec de I’air, ainsi que le pH, la température et la nature de la phase
dispersante qui peut contenir des impuretés organiques, en dernier il est possible de citer le
développement de gaz et son dégagement a la suite d’une réaction chimique ou biochimique comme

c’est le cas des mousses des boissons gazeuses (CHITOUR, 2004).
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I1-5-Stabilité et instabilité des mousses

I1-5-1-Stabilité des mousses

Selon (CHITOUR 2004), les mousses qui offrent une trés grande surface interfaciale sont trés facilement
déstabilisées. Toutefois, (BOUQUELET 2008), a montré que la stabilisation est d'autant plus grande que
le film protéique a l'interface gaz/liquide est plus épais, cohésif, élastique, continu et imperméable au gaz.
Le méme auteur suggére qu’afin d’obtenir une bonne capacité moussante (mousse légére et expansée) il
faut que la protéine soit soluble dans la phase liquide et au méme temps capable de migrer rapidement
dans la phase continue et peut se déplisser trés rapidement de facon a s'adsorber facilement au niveau de
I'interface gaz/liquide, il est donc trés difficile de trouver une protéine qui puisse a la fois donner une
mousse abondante et stable.
11-5-2-Instabilité des mousses
D’aprés CHEFTEL et LORIENT (1982), les mécanismes d’instabilité des mousses sont multiples :
» Drainage ou écoulement du liquide de la lamelle.
» Diffusion du gaz des petites bulles vers les grosses bulles, cette diffusion étant rendue possible par la
dissolution du gaz dans la phase aqueuse.

» Rupture de la lamelle liquide séparant les bulles d’air.
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Chapitre 111 les ultrasons
1. LES ONDES ULTRASONS

111.1. Définition

L’ultrason est un son de haute fréquence (supérieure a 20 KHz environ), de courte longueur d’onde
(Imm environ) (MICHAEL, 2006).

Selon PETIT et al, (2002), un son est une onde mécanique de pression qui se propage dans un milieu
et qui se traduit au sein de celui-ci, par une succession de cycles de dépression et de compression, cette

onde est caractérisée par :

e Sa fréquence : c’est-a-dire le nombre de cycles passant en un point fixe parunité de temps, son
unité est ’'Hertz (Hz).
e Son amplitude : qui correspond a la différence maximale entre la dépression et la compression,

son unité est le métre (m).

Les ultrasons peuvent étre focalis€és et permettent la formation de faisceaux paralleles d’ondes

acoustiques ultrasonores (STOCKER et al, 1998).

111.2. Historique

Bien que I’existence des ultrasons soit connue depuis plus de trois siécles, leur utilisation demeure
une science jeune de 80 ans seulement (LAUGIER, 2007). D’aprés PETIT et al, (2002), méme si la
recherche a fait de gros progreés et a permis I’utilisation industrielle des ultrasons dans de nombreux
domaines d’applications, son étude comme éventuel moyen de conservation des aliments ne remonte qu’a
une dizaine d’année. Afin de situer historiquement I’apparition de la science des ultrasons, le tableau 8

reprend les principales dates clées.
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Tableau 06 : Rappels historiques des principales découvertes en ultrasons (LAUGIER, 2007).

1704 Sir I. Newton : « optics » premiéres observations de la cavitation.

1794 Spallanzani : les ultrasons servent aux chauves-souris pour se diriger.

1876 Sir F. Galton : premier outil pour produire des ultrasons (sifflet pour chiens).

1883 P .Curie : découverte de I’effet piézo-€électrique.

1894 Sir J.I.Thomycroft and S.W.Barnaby : découverte de la cavitation hydrodynamique (hélice de

bateau).

1917 Lord Rayleigh: modéle mathématique pour I’implosion des bulles dans les liquides
incompressibles (collapses lors de la cavitation) qui prédit des températures et pressions énormes a

I’intérieur de la cavité (toujours d’actualité).

1921 P. Langevin : premier oscillateur piézo-électrique (quartz entre deux lames d’acier).

1927 Richards et Loomis ; premier article rapportant les effets biologiques des ultrasons.

1935 Frenzel et Schultes : sous forte cavitation certains liquides émettent de la lumiere :

découverte de la sonoluminescence.

1.3. Classification

D’aprées PETRIER(1994), étant donné le large spectre de fréquence occupeé par les ultrasons (16 kHz-

10 MHz), on différencie classiqguement deux zones :

I11.3.1. Ultrasons de puissance

Forte intensité et faible fréquence, de 16 & 1000 kHz ; dans cette gamme de fréquences 1’effet recherché
est une modification du milieu par les ultrasons principalement grace a la cavitation : ’onde modifie le
lieu irradié, cette modification peut étre physique (décapage, dégazage, émulsification) ou chimique
(modification du mécanisme réactionnel, production des radicaux libres....).

I11.3.2. Ultrasons de diagnostic

Faible intensité et haute fréquence, de 1 a 10 MHz ; contrairement au cas précédent, dans ce domaine
d’application des ultrasons, on ne veut pas que ’onde modifie le milieu traversé, le but est d’observer
I’impact du milieu sur I’onde ultrasonore, 1’analyse de ces modifications de I’onde donne des informations
sur les caractéristiques du milieu traversé, c’est pour cela qu’ils sont utilisés en détection pour faire des

diagnostics.

19



Chapitre 111 les ultrasons
I11.4. Cavitation

Il est généralement reconnu que les effets majeurs des ultrasons sont dus au phénoméne de
cavitation, en effet, ’activité cavitatoire permet de transformer la densité d’énergie assez faible d’un
champ acoustique en une haute densité d’énergie caractéristique du voisinage des bulles en cours
d’implosion.

111.4.1. Définition

Selon PETIT et al., (2002), la cavitation est la formation de microbulles dans un liquide, elle
apparait quand une forte pression négative est appliquée au liquide et que la pression tombe plus bas que
la pression de la vapeur du liquide, ces bulles sont remplies par la forme vapeur des gaz dissous dans le
liquide ou par la vapeur du liquide, elles subissent au méme titre que le liquide, les alternances de
compression et de dépression, modifiant ainsi leur volume.

111.4.2. Origine

D’aprés LAUTERBORN(1980), LAUTERBORN (1980) et MARGULIS(1999), on distingue

quatre types qui ont des origines similaires :

» La cavitation thermique, plus connue sous le nom d’ébullition,

» La cavitation optique, par I’application d’un faisceau laser de forte intensité, cette méthode est
utilisée pour 1’étude des effets de la cavitation,

» La cavitation hydrodynamique, provoquée par I’écoulement d’un liquide a forte vitesse,

» La cavitation acoustique, provoquée par un son de forte intensité, généralement par les ultrasons de

puissances.
111.4.3. Phénoménes de la cavitation
On distingue deux sortes de phénomenes de cavitation :

» La cavitation stable,

» La cavitation transitoire.
I11.5. Appareillage

D’aprés LAUGIER(2007), de nombreux systemes sont susceptibles de produire des ultrasons, un appareil
produisant des ultrasons est communément appelé convertisseur ou transducteur ultrasons, on distingue

trois types de convertisseurs :

» Les convertisseurs mécaniques,
» Les convertisseurs piézoélectrigques,
» Les convertisseurs magnétostrictifs.
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I11.6. Domaines d’applications des ultrasons
Les ultrasons ont de nombreuses applications en physique, en chimie, en technologie et en médecine,
les ondes ultrasonores sont utilisées depuis longtemps pour la détection et la communication sous-marines
par des sonars (DION et al. 1997).
I11.6.1. En physique
Les ultrasons servent a déterminer certaines propriétés de la matiere, telles que la compressibilité, les
chaleurs spécifiques et les constantes élastiques (DION et al. 1997).
111.6.2. En laboratoire (biologie, chimie, etc....)
La sonication est I’utilisation des ultrasons pour rompre les membranes des cellules et pour nettoyer et
désinfecter le matériel (STOCKER et al. 1998).
I11.6.3. En médecine
Les ultrasons intéressent la médecine de diverses manieres (GREMY et LETERRIER, 1975), le
diagnostic par ultrasons « échographie », la thérapie et la chirurgie (STOCKER et al, 1998).
I11.6.4. En industries alimentaires
a. Brasserie
La solubilisation des résines peu solubles de la fleur d” houblon a été nettement améliorée par ’emploi
des ultrasons (FREESE et MAKAW, 1986 ; HAFSTEINSSON et al, 1989).
b. Conservation du poisson
Les ultrasons ont éteé aussi utilisés comme un outil pour différencier la composition du poisson gras et
non gras (GHAEDIAN et al, 1989). SIGFUSSON et al.,, (2003) ont réalisé la mesure du temps
d’ultrasonore au cour de la congélation de quelques produits alimentaires et ont estimé le temps de
congélation complet de gélatine, poulet et beeuf.
c. Nettoyage
Il est réalis¢ par le dégazage de la surface a nettoyer, I’émulsification des liquides polluants se fait
grace a ’onde de choc, alors que la mise en suspension des impuretés se fait par 1’activation chimique liée
au brassage et I’importance de la surface d’échange (FREESE et MAKAW, 1986 ; HAFSTEINSSON et
al. 1989).
d. Produits laitiers
Une méthode basée sur la vitesse des ultrasons qui peut étre reliée directement a la composition de la
dispersion, a été appliquée aux produits laitiers qui sont fortement et rapidement déstabilisés, la mesure de
vitesse des ultrasons en fonction de la hauteur dans la cellule indique la non uniformité des produits
(GUINING et al., 1989), le chauffage lors d’une dissolution d’une poudre de lait accélére sa désagrégation
et sa dissolution a froid, la dissolution est aussi accélérée si on soumet le milieu a des ultrasons (NIKOLV
et al., 1970).
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Chapitre 1V Matériel et méthodes

1. Lieu de travail
Notre travail expérimental a été réalisé au sein des laboratoires de Technologie Alimentaire,
Physiologie végétale applique aux cultures hors sol de la faculté des Sciences de la Nature et de la Vie de
I’université Ibn Khaldoun de Tiaret.
2. Objectifs
Les objectives de notre travail sont énumérés comme sulit :
> caractérisation physico-chimique du lactosérum brut et traité par ultrasons.
> Evaluation des propriétés moussantes du lactosérum brut et traité par ultrasons.
3. Matériel et produits utilisés
3.1. Matiéres premiéres utilisés
3.1.1 Les lactosérums
Nous avons préparé a partir d’une poudre de lait (KHAWA) a 0% de matiére grasse deux types de
lactosérums : lactosérum doux et lactosérum acide.
3.1.2 Présure
Enzyme coagulante du lait, provient de DANMARK
3.2. Appareillage

» Agitateur magnétique de type WISD LABORATORY INSTRUMENTS.
> Balance de précision OHAUS PIONEER

> Bain Marie: MEMMERT

» Conductimetre électrique BANTE instrument.
» Four HERAEUS Instruments.

» Microscope ZEIZZ, WEST GERMENY.

» pH métre HANNA instruments.

» Réfractometre de type RL2.

» Réfrigérateur CONDOR

» Spectrophotoméetre GENWAY.

» Viscosimetre Thermo SCIENTIFIC.

» Appareil a ultrason ISOLAB

» Thermométre

» Centrifugeuse SIGMA

24



VvV V V V V V VYV V V V VYV V V V

VV V V VV VY YV V V V VYV VY V V VY

Chapitre 1V
3.3. Verrerie

Béchers de 50,100 ,200 et 500ml.
Burette graduée.

Creusets.

Eprouvette de 5, 10,50 et 100ml
Erlen Meyer.

Entonnoir.

Fioles Jaugées.

Lames et lamelles.
Micropipette.

Pipettes graduées.

Pipettes pasteur.

Pycnomeétre.

Tubes a essai.

Support.

3.5. Produits utilisées
Poudre de lait écréemeé a 0% MG.
Acétone.

Acide chlorhydrique (HCI) concentré 37 %.
Acide sulfurique (H2S0O4) concentré 95%.
Bleu de méthyle 1%.

Ethanol.

Folin-Ciocalteu.

Hydroxyde de sodium (NaOH); 0.1N.
Hydroxyde de potassium (KOH) ; 0.1N.
Lactose non hydraté.

Phénolphtaléine.

Phénol 5%.

Rouge de soudan 1%.

Solution de Na2COs 2%.

Solution de CuSo4 5%.

Solution tampon (pH=5, pH=7).

Tartrate double de K et de Na 10%.

25

Matériel et méthodes



Chapitre IV

4. Protocole expérimental
Notre étude est basée sur le protocole expérimental suivant :

Matériel et méthodes

l Lactosérums bruts
Traitement par
ultrasons -lactosérum acide
l -lactosérum doux

-lactosérum acide :
40kHz /5min

40kHz/15min
— » Lactosérums traités

Caractérisation

A

-lactosérum doux :

40kHz/5min

40kHz/15min l

Fonctionnelle

l

-Capacité
moussante

-diametre des
bulles d’air

-prise des
photos

l

Physico-chimique

-Viscosité

-Densité

-Indice de
réfraction

-Taux de cendre
-Acidité titrable

-Conductivité
électrique

Figure 01 : protocole expérimental
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5. Préparation du lactosérum
5.1 Lactosérum acide

> Etalonner le pH métre & I’aide des solutions tampons .

> Préparer un lait reconstitué a 10 %.

» Homogeénéiser la solution par une agitation magnétique .

> Mettre 1’électrode du pH-métre dans la solution, et ajouter le HCI goutte a goutte, agiter le
mélange et arréter lorsque le pH devient 4.6.

> Recouvrir le bécher avec le papier aluminium, et le conserver a 4° C pendant 1 a 2heures.

> Séparer le lactosérum acide en appliquant une centrifugation, et récupérer ensuite, le lactosérum
acide.

> Le conserver a4° C jusqu’a I'utilisation

5.2 Lactoserum doux
Preparer un lait reconstitué a 10 %.

A I’aide d’un agitateur magnetique chauffant, chauffer le lait a 35° C.

Ajouter 2 ml de présure préparée a 1%.

Maintenir I’agitation a 35° C pendant 40 minutes.

Recouvrir le bécher avec du papier aluminium, et le conserver a 4° C pendant 12 a 24heures.

Séparer le lactosérum doux en appliquant une centrifugeuse, et récupérer ensuite, le lactosérum doux.

YV V.V V V V V

Le conserver a 4° C jusqu’a I’utilisation.
5.3. Préparation de présure
Préparer une solution de 1% dans I’eau distillé.
5.4. Ultrasonication des lactosérums bruts
Les deux types des lactosérums bruts (acide et doux) ont subi un traitement ultrasonore par immersion un
bécher contenant un volume bien définis du sérum du lait soit 200ml dans un appareil dit bain a ultrasons
suivant deux couples fréguence /temps soient : 40kHz /5min et 40kHz /15min.
6. Méthodes des analyses physico-chimiques
6.1. Densité
Principe
Selon MATHIEU (1998), la densité du lactosérum est le rapport des masses du méme volume du
lactosérum et de ’eau a 20°C. La détermination précise de la masse volumique des corps se fait a I’aide
d’un pycnomeétre selon les méthodes usuelles.
Mode opératoire
> Peser le pycnomeétre vide (po) et plein d’eau distillée (p1).
> Sécher le pycnometre, puis le remplir avec 1’échantillon et le peser (p2).
» Les résultats sont donnés par la formule suivante :
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D = P2-Po/P1-Po
D’ou:
D : Densité de I’échantillon.
PO : Poids du pycnomeétre vide en g.
P1 : Poids du pycnometre rempli d’eau distillée en g.
P2 : Poids du pycnometre rempli de I’échantillon.
6.2. Viscosité
Principe
La viscosité résulte du frottement des molécules, elle se traduit par la résistance plus ou moins
grande des liquides a I’écoulement, la viscosité absolue, 1, s’exprime usuellement en centipoise, la
viscosité absolue se mesure par le calcul dutemps de chute d’une petite boule dans une colonne
(viscosimétre d’Hoeppler), fondésur la loi de Poiseuille (BOUBEZARI, 2010).
Mode opératoire
» Remplir le tube avec I’échantillon.
> Fixer latempérature désirée.
» Lorsque I’équilibre de température est atteint, choisir une bille pour laquelle son écoulement a
travers 1’échantillon dans le tube viscosimeétre, doit étre aussi lent que possible.

» Laisser ensuite la bille s’écouler librement et lorsqu’elle atteint le repére de la partie Supérieure,

mettre le chronometre en marche.

> Lorsque la bille atteint le repere situe a la partie inférieure du tube viscométrique, noter le temps
de chute de la bille.

Mode de calcul
Le calcul de la viscosité se fait selon la formule suivante :
V=t x (D0-D1) x K

D’ou:

V : Viscosité en centipoise (cP).

T : Temps de chute de la bille en secondes (s).
D1 : Densité de I’échantillon.

DO : Densité de la bille.

K : Constante d’étalonnage par gravité du tube.

28



Chapitre 1V Matériel et méthodes
6.3. Degré de Brix
Principe
La teneur en maticre séche est le résultat obtenu aprés évaporation de 1’eau du lactosérum. Elle est
exprimé en g/l (MATHIEU, 1998.)Elle est déterminée a I’aide d’un réfractométre.
Mode opératoire
> Etalonner le réfractometre avec I’eau distillée dont I’indice de réfraction est égal a1,333
> Laver les prismes du réfractometre a I’acétone et les essuyer avec un papierhygiénique
> Déposer une goutte de produit sur le prisme du réfractometre ;
> Diriger le réfractométre vers une source de lumiére et lire au niveau de l'intersectionentre l'ombre

et la lumiére la valeur de degré Brix indiqué sur I'échelle.

6.4. Indice de réfraction

Cet indice permet de connaitre le degré de pureté d’un liquide, il est mesuré a ’aide d’un refractometre
muni d’un thermomeétre dont 1’échelle couvre les valeurs des mesures de 20°C a 80°C ou plus et d’un
dispositif de circulation de liquide permettantde maintenir ’appareil a ces température et pour cela, nous
avons utilise la méthodede AFNOR « NF- 60.22, (1984)», qui consiste a :

> Etalonner le réfractometre avec I’eau distillée dont I’indice de réfraction est égal a1,333
> Laver les prismes du réfractometre a ’acétone et les essuyer avec un papierhygiénique
> Verser entre le prisme 2 a 3 gouttes de 1’échantillon.
> Déplacer alors la lunette de visée pour que la ligne de separation de la plage claire etde plage
sombre se situe a la croisée des fils de réticule.
» Enfin lire I’indice de réfraction du corps a étudier.
6.5. Cendres
D’aprées AMARAGILIO (1986), les cendres représentent la quantité de la matiére minérale contenue
dans un volume donné de lactosérum apres incinération.
Mode opératoire :
> Peser une capsule vide.
» Placer 5 ml du lactosérum dans une capsule.
> Placer la capsule sur un bain marie bouillant, jusqu’a évaporation de I’eau.
Tc= (M1-Mo) x (1000 /V) (g/l)
D’ou :
Tc : Teneur en cendres en g/l.
Mo : Masse de la capsule vide en g.
M1 : La masse de la capsule et le résidu apres la dessiccation et le refroidissement.

V : Le volume de la prise d’essais en ml.
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6.6 pH
Principe
Le pH est déterminé & I’aide d’un pH metre, appareil qui mesure la différencede potentiel
entre deux électrodes (AUDIGE et al ; 1980).
Mode opératoire
> Etalonner le pH-métre par des solutions tampons a (pH=7 ; pH=5), le rincage de I’électrode
s’effectue par ’acétone et le nettoyage par le papier absorbant.
» Mettre I’électrode du pH-metre dans un volume suffisantde 1’échantillon (lactosérum doux ou
acide).
> Lire le pH indiqué sur I’écran d’affichage du pH-metre.
6.7. Acidité titrable des lactosérums
Principe
La méthode de dosage a lieu par titrimétrie de I’acide lactique a I’aide de NaOH N / 9 en présence

de phénol phtaléine comme indicateur coloré de pH (LECOQ, 1965).
Mode opératoire

D’aprés MATHIEU (1998), I’acidité des lactosérums est déterminee enappliquant la méthode suivante :

» Mettre 10 ml du lactosérum dans un bécher.
» Ajouter 2 a 3 gouttes de phénophtaléine. Titrer avec la solution de NaOH (N/9) jusqu’au virage de la
couleur vers le rose.
> Lire le volume de NaOH verse.
Mode de calcul
L’acidité du lactosérum est donnée par la formule suivante :
A =10 x (V1/Vo)
D’ou:
A : L’acidité titrable de I’échantillon en g/I.
Vo: Volume en ml de la prise d’essai.
V1 : Volume de NaOH versé (ml).
1degré Dornic = 0,19 d’acide lactique par litre.
6.8 Conductivité électrique
Principe
La conductivité ¢’est la grandeur qui caractérise I’aptitude d’un corps ou d’unesolution & laisser passer le

courant électrique, la mesure de la conductivité se fait & 1’aide d’un conductimétre (BOUDIER et
LUQUET, 1981).
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Mode opératoire

» Etalonner I’appareil a ’aide d’eau distillée.

» Laver I’électrode du conductimétre & I’acétone et essuyer avec un papier hygiénique.

» Chauffer les échantillons a 25 °C.

» Plonger I’électrode dans le bécher qui contient I’échantillon et lire directement la conductivité

électrique du I’échantillon étudié a 25 °C.
6.8. Détermination de la teneur en lactose par la méthode de DUBOIS et al, (1956)

Le principe repose sur la reéaction suivante : L’acide sulfurique concentré provoque a chaud le
départ de plusieurs molécules d’eau a partir des oses, cette déshydratation s’accompagne par la formation
d’un hydroxy-méthyl furfural (HMF) dans le cas d’hexose d’un furfural dans le cas d’un pentose, ces
composes se condensent avec le phénol pour donner des complexes colorés (jaune orangé), I’intensité de la
coloration est proportionnelle a la concentration des oses, ladensité optique est mesurée a 488 nm a I’aide
d’un spectrophotométre.

Réactifs

» Solution mére de lactose a 100 pg/ml pour le courbe étalon du lactose.

» Solution de phénol a 5% dans I’cau distillée.

» Acide sulfurique a 95% de pureté et de densité d=1,83.

Mode opératoire

Ce dosage permet la détermination de concentration du lactose dans le lactosérum. Pour cela a 1 ml de
1’échantillon dilué, on ajoute 1 ml du phénol a 5% puis5 ml d’acide sulfurique. Aprés agitation, on laisse
le mélange réactionnel reposer 10 min a température ambiante, puis on I’incube au bain marie a 30°C
pendant 30 min. Apres la lecture des absorbances au spectrophotometre a 488 nm, les valeurs obtenues
sont traduites en concentrations de lactose par référence ala courbe d’étalonnage préalablement établi.

6.9. Dosage des protéines par la méthode de LOWRY et al; (1951)

Le principe de base est fondé sur la résultante de deux réactions, dans lepremier temps, la présence de
sulfate de cuivre en milieu alcalin entraine la formation d’un complexe entre 1I’ion cuivrique et la liaison
peptidique avec I’apparitiond’une coloration violette proportionnelle & la quantité d’aminoacides présents
dans lemilieu (réaction de Biuret), la deuxiéme réaction résulte de la réduction de tyrosine ettryptophane
présents dans les protéines par le constituant actif du réactif de Folin-Ciocalteu 1’acide phosphomolybdo-

tungstique pour donner naissance a un complexe bleu.
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Réactif

» Solution A : 2% Na>COz anhydre dans la soude 0.1N.

» Solution Bi1 : 5% CuSOx.

> Solution B2: 10% tartrate double de K et Na.

» Solution E : Folin-Ciocalteu dilué au 1/2 de I’eau distillé.

» Solution F : solution mere de BSA (sérum albumine bovine) a 100 pg/ml pour la courbe
d’étalonnage.

> Reactif B : 1 ml de solution B1+1ml de solution B2 + 8 ml de I’eau distillée.

» Reactif C : 1 ml de réactif B et 50 ml de solution A.

Mode opératoire

» 1 mld’échantillon a doser (1ml de lactosérum) ;

» Ajouter 5 ml de réactif C;

» Laisser 10 mn a température ambiante.

> Ajouter 0.5ml de la solution E (la coloration devient bleue) apres agitation rigoureuse;
» Laisser 30 mn a I’obscurité ;

> Faire la lecture de I’absorbance a 750 nm.

7. Détermination du pouvoir moussant des lactosérums bruts et traités par ultrasons

L’étude du pouvoir moussant d’une solution est basée sur I’estimation de deux principaux
parametres qui sont la capacité moussante et la stabilité de la mousse, pour cela il est nécessaire de
mousser cette solution afin de créer une interface gaz-liquide.

Dans notre travail assurer le moussage de nos échantillons lactosérums par I’emploi de I’appareil
d’agitation tel que : un homogénéisateur a raison de 18000 tours/min, dont le but de bien déterminer et
aussi de comparer le pouvoir moussant de les lactoserums.

Mode opératoire

Etudier la capacité moussante des lactosérums comme suit :

» Mettre 50ml (Vo) de lactosérum brut et traité par ultrasons mesuré a I’éprouvette gradué est prélevé
et placé dans un bécher en verre de 600 ml.
»Homogénéiser au batteur électrique pendant 1 min avec une vitesse 18000 tour/min
» Recouvrir le bécher avec du papier aluminium
» Lire le volume maximal de mousse chaque 5min.
» Observation des bulles d’air avec le microscope OPTIKA
(Grx10, Grx40) chaque 15min
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CM(%) = =2 x 100
0

CM : capacité moussante

Vm: volume de mousse

Vo : volume de lactosérum

> Prise les photos dans t=0

Diametre moyen des bulles d’air

- Fixer sur la lame de microscope la mousse préparée a base des lactosérums bruts et traités par
ultrasons

- Utiliser un micrométre gradué de 0 a 10 dont les graduations sont distantes les unes des autres de 0,1
pm

- Pour avoir une répartition statistique, on se déplace au hasard sur la surface du lame en réalisant 10

déterminations successives :

=10

®(t) = k. [3Di]/ 10

D’ou:

® : Diametre moyen des bulles d’air a temps t.
K : Coefficient oculaire constant (K= 2.41).
i : Nombre des bulles d’air fixés au hasard.

D : Diametre des bulles d’air (um).
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Chapitre V Résultats et discussion
I. Caractérisation des lactosérums

1. Lactosérums brut
1.1.Parametre physico-chimiques moyens des lactosérums étudiés
Les parameétres physico-chimiques moyens des lactosérums analysés sont indiqués dans le tableau
suivant :

Tableau 07 : parametre physico-chimiques moyens des lactosérums bruts étudiés.

Paramétres LSD LSA
Densité a 20°C 1,0289 1,0296
Viscosite (cP) 2,1118 1,0552
Acidité (°D) 13 53
pH 6,5 4,6
CE (mS/cm) 5,60 8,64
Indice de réfraction (np°) 1,3445 1,3440
°Brix (%) 7,2 6,5
Cendres (g/l) 6,12 7,82
Protéines (%) 8,53 6
Lactose (g/l) 38,35 30,52

1. 1.1. Cendres
Nous remarquons que la teneur en cendres du lactosérum acide est élevée par rapport a celle du
lactosérum doux. Selon ADRIAN et al, (1981), I’acidification provoque une déminéralisation du caillé, le
lactosérum acide se caractérise par un pH plus bas et une teneur plus élevée en cendres, cela est plus étre due
a la technologie d’obtention.
1.1.2. Acidité
La valeur de I’acidité du lactosérum doux avant traitement est conforme a la valeur indiquée par
VIERLING et LEYRAL (2003) qui trouvent qu’elle varie entre 9 et 13°D. Par contre on a trouvé que
I’acidité du lactosérum acide avant traitement est égale a 54 °D, cette valeur appartient dans 1’intervalle
limité du 18 a 100°D donné par SOTTIEZ(1990).
1.1.3. Conductivité électrique
A partir des résultats obtenus, on note que la conductivité électrique du lactosérum acide est
supérieure de celle observée pour le lactosérum doux. Cette variation est due a la charge minérale dissoute
dans chaque type de sérum ; plus elle est élevée plus la conductivité électrique augmente. Selon TARADAT
HENRY et BEAUDRY(1992), la conductivité électrique varie selon la force des électrolytes, la mobilité et

la charge ionique.

35



Chapitre V Résultats et discussion
1.1.4. pH

La valeur du pH du lactosérum doux avant traitement est conforme a celle donnée par SOTTIEZ
(1990), qui a trouvé qu’elle oscille entre 6.1 et 6.7 pour un lactosérum doux, aussi la valeur obtenue pour
lactosérum acide est normale a I’intervalle donné par SSOTTIEZ (1990) qui varie du 4.6 a 6.00.

1.1.5. Densite

On a trouvé que la densité du lactosérum acide est égale a 1.0296 et du lactosérum doux égale a
1.0289 ; ces résultats sont proches a ceux trouvé par TAYEB (2006) ; qui a trouvé 1.0293 pour lactosérum
doux et 1.0298 pour lactosérum acide.

1.1.6. Indice de réfraction

L’indice de réfraction a 20°C du lactosérum acide est trés proche de celui du lactosérum doux, ces
résultats sont comparables a ceux trouvés par ADDA(2002) qui a obtenul.343 pour LSD et 1.3381 pour
LSA. Selon ADRIAN et al, (1981), I’indice de réfraction varie suivant la température et la composition du
lactosérum.

1.1.7. Viscosité
La viscosité du lactosérum doux est supérieure a celle du lactosérum acide, ce résultat est explique par
KARLESKIND (1992), ADRIAN et al, (1995), qu’ils trouvent que la viscosité dépend de la température,
de la nature du solvant, de la taille, de la forme, de la concentration, de la charge électrique des particules
dispersees et de leur affinité.
1.1.8. Degreé Brix

La valeur de degré Brix du lactosérum doux avant traitement est proche a celle trouvée par LORIENT

et LINDEN (1994) a savoir 7% pour le lactosérum doux et 6,5% pour le lactosérum acide.
1.1.9. Lactose

Les teneurs en lactose trouvées dans lactoserum doux et acide sont 39 et 32 g/l respectivement sont

inférieures a celles données par BOUTIN (2000) (53.3¢/l pour LSD, et 44,39/l pour LSA).
1.1.10. Protéines

La teneur en protéines du LSD est supérieure a celle trouvée dans le LSA, ces résultats sont légerement

identiques a ceux trouvés par LORIENT et LINDEN (1994) qui ont trouvé 0.9 a 13% pour le lactosérum

doux et de 0.7 a 10.5% pour le lactosérum acide.
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2. Lactosérum traité par ultrasons

2.1.Parametre physico-chimiques de lactosérum traité par ultrasons
Les paramétres physico-chimiques moyens des lactosérums analysés sont indiqués dans le tableau
suivant :

Tableau 08 : parametre physico-chimiques de lactosérum traité par ultrasons :

Paramétres LSD LSA
t =5min t=15min t =5min t=15min

Densité a 20°C 1,0279 1,0283 1,0295 1,0280
Viscosité (cP) 2,7741 2,8005 1,1873 1,0567
Acidité (°D) 16 17 54 56
pH 6,35 6,31 4,5 4,47
CE (mS/cm) 5,63 6 8,75 8,84
zgg;g)e de refraction 1,3450 1,3450 1,3445 1,3442
°Brix (%) 8 8 7,75 7,25
Cendres (g/l) 6,66 6,78 7,96 7,88
Protéines (%) 8,46 7,61 5,88 58
Lactose (g/l) 38,68 39,27 29,93 30,92
La mousse (cm) 1,7 1,3 2 2,3
Température | Avant 23 23 23,3 23,3

c Apres 27 29 26 29

2.1.1. Acidité et pH
Les lactosérums traités par les ultrasons (acide : 15 min ; doux : 15 min) ont des valeurs de I’acidité
plus élevées que celle dans lactosérums bruts. (acide et doux) qui sont respectivement 56°D contre 53°D et
17°D contre 13°D, nous constatons que les valeurs du pH apres le traitement ultrasons sont inférieures a
celles trouvées pour les deux types de lactosérums bruts. Nous avons noté que la température entraine une
augmentation de I’acidité du lactosérum.
D’aprés MATHIEU (1998), une teneur élevée, selon MATHIEU (1998), le pH du lactosérum est une
fonction décroissante avec la composition et la teneur élevée en substances.

2.1.2. Densité et viscosité

D’une maniére générale, la technique appliquée pour les deux types de lactosérum a suscité une élévation
progressive des valeurs de la densité et de la viscosité (tableau 08). En ce qui concerne les lactosérums
traités par ultrasons, nous constatons une relation linéaire entre les valeurs de la densité et de la viscosité a

titre d’exemple nous avons trouvé 1.0283 et 2.8005 cP pour le lactoserum doux, de 1.0295 et 1.1873 cP
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pour le lactosérum acide. D’aprés BOUDIER et LUQUET(1980), la densité dépend de la teneur en

matiere seche, matiére grasse et ainsi de la température, en outre, la viscosité est un paramétre rhéologique
signifie la force de friction entre le solvant et les particules du soluté ; elle varie en fonction de la

température et la composition des fluides.

1.1.1. Cendres et conductivité électrique

Les résultats de ’expérimentation montrent que les teneurs en cendres et de la conductivité électrique
augmentent d’une fagon croissante (tableau 8). En revanche, et comparativement aux sérums témoins, le
traitement ultrasons qui a donné des valeurs élevées pour la cendre et la conductivité électrique. Selon
MATHIEU(1998), le chauffage du lactosérum provoque la destruction de la matiére organique : les
atomes de carbone, d’hydrogéne et d’oxygene du lactose, des matieres grasses, des protéines, des
vitamines et d’autres constituants se combinent pour donner les substances minérales ; la minéralisation est
la formation de corps minéraux a partir de molécules organiques. L’effet de traitement thermique sur la
variation de la CE est positif, c’est-a-dire que la CE augment avec 1’augmentation de la température, cette
augmentation est due selon CROGUENNEC et al, (2008), a la charge minérale dissoute dans chaque type
d’échantillon ; plus elle est élevée, plus la conductivité augmente, ce parameétre varie avec des parametres
physicochimiques tels que le pH, la température et la force ionique.
1.1.2. Degré Brix et Indice de réfraction

D’apres nos résultats les valeurs de I’indice de réfraction et de degré Brix augmentent légérement
apreés le traitement ultrasons (tableau 08). D’aprés ADRIAN et al, (1981), I’indice de réfraction varie
généralement suivant la tempeérature et la composition chimique du corps étudié.
1.1.3. Lactose

Aprés le traitement par ultrasons, la teneur du lactose du lactosérum doux est 39,27 g/l et pour le
lactosérum acide est 30,92¢/1 sont stable par rapport au lactosérum brut. Car le traitement par les ultrasons
n’est pas sévere. Selon JEANTET et al, (2008), I’augmentation de la température améliore de la stabilité
du lactose qui dépend des anomeéres a et f3.
1.1.4. Protéine

Quant a les protéines dosées apres la technique appliquée (ultrasons), nous notons une diminution de

leur teneur (tableau08), une forte régression a été remarquée apres le traitement par ultrasons. Selon

FINOT(1994), la vitesse et le degré de dénaturation des protéines dépend de facteur temps/température.
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2. Etude de pouvoir moussant

Résultats et discussion

L’ensemble des résultats des capacités moussantes et les diametres du lactosérum brut et traité par
ultrasons sont illustrés par la figure2.

250
200 -
S
(] .
= e | SDT (15min
€ 150 (15min)
§ e | SAT (15min)
]
£ e | SDT (5min)
N)
‘S 100 = [ SAT (5min)
&
S = | SAB
50 Y~ LSDB
=
O T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Temps (min)
60
e S
T / LSDB
2
%0 == SDT (5min)
¥/ ——LSDT (15min)
(1]
C;o - e | SAT (5min)
/ —— LSAT (15min)
10
0 T T T T T T T 1
0 20 40 60 80, . . 100 120 140 160
Temps (min)

Figure 02 : Cinétique des capacités moussantes (A) et diametres des bulles d’air (B) des lactosérums bruts

et traités par ultrasons.
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D’aprés la figure 2, les capacités moussantes et les diamétres des bulles d’air préparées a base des

lactosérums bruts et traités par ultrason au cours du temps.

Nous remarquons une diminution de la capacité moussante dans la courbe (A) :

- Le lactosérum doux brut au temps t=0 la capacité moussante est de 200%, puis il a diminué avec le
temps jusqu’a sa disparition au temps t=110 (min).

- Le lactosérum acide brut au temps t=0 la capacité moussante est de 100%, puis il a diminué avec le
temps jusqu’ a sa disparition au temps t=100(min).

- Le lactosérum doux traité (5 min) au temps t=0 la capacité moussante est de 113.33%, puis il a diminué
avec le temps jusqu’a sa disparition au temps t=120(min).

- Le lactosérum acide traité (5min) au temps t=0 la capacité moussante est de 133.33%, puis il a diminué
avec le temps jusqu’a sa disparition au temps t=75(min).

- Le lactosérum doux traité (15 min) au temps t=0 la capacité moussante est de 86.66%, puis il a diminué
avec le temps jusqu’a sa disparition au temps t=150(min).

- Le lactosérum acide traité (15 min) au temps t=0 la capacité moussante est de 153.33%, puis il a

diminué avec le temps jusqu’a sa disparition au temps t=130(min).

Quant la figure 2 (B), nous notons une augmentation des diametres des bulles d’air de lactosérums bruts et

traités au cours du temps.

- Le lactosérum brut (acide /doux) au temps t=0 (13.737um/15.665um) le diamétre des bulles d’air est
plus petit par rapport au temps t=90(min)/105(min) le diamétre des bulles d’air devient plus grand
(21.69um/28.317um).

- Le lactosérum doux traité (5min) au temps t=0 le diameétre est petit (26.751um), puis il a augmenté
avec le temps est devient plus grand (47.718um) au temps t=120(min).

- Le lactosérum acide traité (5min) au temps t=0 le diamétre est petit (27.112 um), puis il a augmenté
avec le temps est devient plus grand (47.718 um) au temps t=75(min).

- Le lactosérum doux traité (15min) au temps t=0 le diamétre est petit (27.594 um), puis il a augmenté
avec le temps est devient plus grand (50.369 pm) au temps t=150 (min).

- Le lactosérum acide traité (15 min) au temps t=0 Le diameétre est petit (32.258 um), puis il a augmenté

avec le temps est devient grand (51.815 um) au temps t=120 (min).
Parmi les lactosérums qui ont releve des bonnes stabilités de mousse au cours du temps sont :

» Lactosérum brut : lactosérum doux.
» Lactosérum traité par ultrasons :( 5 min): Lactosérum doux traité.

(15min) : Lactosérum doux traité.
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(15min) : Lactosérum acide traité.

Il a été démontré qu’une des principales conditions de stabilit¢ d’une mousse est que la phase aqueuse
soit visqueuse. Ainsi, le film protéique formé permet dans un troisieme temps a la mousse d’étre stable en
diminuant le drainage gravitationnel de la phase aqueuse et en réduisant les échanges gazeux entre les
bulles (Phillips et al. 1994 ; Cayot et Lorient, 1998).
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3.1. Prise des photos

Le tableau 09 présente les aspects microscopiques des mousses a base des lactosérums bruts et traités.

Tableau 09 : Aspects microscopiques des mousses a base des lactosérums bruts et traités.

Type du Vue microscopique Observation
lactosérum
étudié Grx10 Grx40

Des bulles d’air en petites
tailles Grx10 dispersées

LSD
brut
Des bulles d’air en grosses
tailles Grx40
Des bulles d’air en petites
tailles Gr x10 dispersées
LSA
brut Des bulles d’air en grosses

tailles Gr x40 dispersées
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Type de
lactosérum étudie

Vue microscopique

x10 GR:

x40

Observation

LSD traité par
ultrasons
(5min)

LSD traite par
ultrasons

(15min)

LSA traite par
ultrasons
(5min,

LSA traite par
ultrasons
(15min)

Des bulles d’air en petites
taille dispersées Grx10

Des bulles d’air en grosses
taille dispersées Grx40

Des bulles d’air en petites
taille dispersées Grx10

Des bulles d’air en grosses
taille dispersées Grx40

Des bulles d’air en petites
taille dispersées Gr x10

Des bulles d’air en grosses
taille dispersées Grx40

Des bulles d’air en petites
taille dispersées Grx10

Des bulles d’air en grosses
taille dispersées Grx40
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Conclusion genérale

Le présent travail s’est focalis€¢ sur la mise en évidence des effets du traitement ultrasonore sur les
propriétés physiques, chimiques et moussantes des lactosérums bruts (acide et doux).
En se basant sur les résultats trouvés : les parametres physiques et chimiques analysés pour les deux types
des lactosérums bruts (acide et doux) se différent suite a leur origine (la matiere premiéere et le procedé
réalisé pour leur obtention).
Le lactosérum doux brut a manifesté par un pouvoir moussant meilleur que celui remarqué pour le
lactosérum acide brut et qui se traduit par une meilleure capacité moussante avec une longue stabilite.
Le traitement ultrasonore a modifié légérement les parametres physiques et chimiques des lactosérums
bruts (acide et doux) a savoir : pH, acidité, conductivité electrique, viscosité, densité, indice de réfraction et
°Brix.
Cet effet a amélioré leur propriétés moussantes qui ce traduit par des meilleures capacités moussantes
enregistrées pour le lactosérum acide traité pendant 5 et 15 min avec des longues stabilités pour le
lactosérum doux traité pendant 15 et 5 min et le lactosérum acide traité pendant 15min.
En perspective, nous proposerons un travail complémentaire et comparatif qui va porter sur I’étude des
effets de 1’homogénéisation a ultrasons sur les propriétés physiques, chimiques et moussantes des

lactosérums bruts.
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Annexe 01 :

Tableau 10 : parametres physico-chimiques du lactosérum brut/ traité par ultrasons.

Lactosérum Traité

Lactosérum brut

Parametres
LSD LSA
LSD LSA
t=5min | t=15min [ t=5min | t=15min
Densité a 20°C 1,0279 1,0283 1,0295 1,028 1,0289 1,0296
Viscosité (cP) 2,7741 2,8005 1,1873 1,0567 2,1118 1,0552
Acidité (°D) 16 17 54 56 13 53
Ph 6,35 6,31 4,5 4,47 6,5 4,6
CE (mS/cm) 5,63 6 8,75 8,84 5,6 8,64
Indice ?ﬁ;z%';rac“o” 1,345 1,345 | 1,3445 | 1,3442 | 1,3445 1,344
°Brix (%) 8 8 7,75 7,25 7,2 6,5
Cendres (g/) 6,66 6,78 7,96 7,88 6,12 7,82
Protéines (%) 8,46 7,61 5,88 5,8 8,53 6
Lactose (g/l) 38,68 39,27 29,93 30,92 38,35 30,52
La mousse (cm) 2 2,3 1,7 1,3 3 1,5
Avant 23 23 23,3 23,3 20 20
Température
°C
Apres 27 29 26 29 20 20
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Annexes 02 : Expression des résultats pour le dosage du lactose par la méthode de DUBOIS et al,
(1956) :

Préparation de la courbe d’étalonnage

La gamme-étalon de la courbe a été établie a partir de solution mere de lactose a des concentrations
comprises entre 0 et 100 pg/ml, la gamme-étalon est donnée dans le tableau suivant :

Annexe 2a : gamme d’étalonnage de la courbe de dosage de lactose :

Concentration de lactose (ug/ml) 0 20 40 60 80 100
Solution mere (ml) 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Eau distillée (ml) 1 0.8 0.6 0.4 0.2 0
Phénol & 5% (ml) 1 1 1 1 1 1
Acide sulfurique (ml) 5 5 5 5 5 5

La figure représente la courbe d’étalonnage de lactose

18 - y=0.0152x
1.6 R2=0.9948
1.4
1.2
1
0.8
0,6
0,4
0,2
0 . . . . .
0 20 40 60 80 100

Absorbance a 488 nm

Concentration de lactose en pg/l

Annexe 2b: Courbe d’étalonnage du lactose
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Annexe 03 : Expression des résultats pour le dosage des protéines par la méthode de

LOWRY etal ;

(1951)

La gamme-étalon est établie a partir d’une solution mére de BSA dont les concentrations sont

comprises entre 0 et 100 pg//ml. Le mélange réactionnel de différentes concentrations est

prépareé selon le tableau

Annexe 3a: Gamme d’étalonnage de la courbe de dosage des protéines.

Concentration de BSA (ug /ml) 0 10 20 40 60 80 100
Solution BSA (ml) 0 0.1 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Eau distillée (ml) 1 0.9 0.8 0.6 0.4 0.2 0
Réactif C (ml) 5) 5) 5 5 5 5 5
Solution E (ml) 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5
La figure représente la courbe d’étalonnage des protéines.
03 y=0,002x
R==10,999
g 0,25
Z 02
B
S 0,15
=
=01
‘bﬂ
- 0,05

0

0 20 40

60

Concentration de BSA en pg/ml

Annexe 3b : Courbe d’étalonnage des protéines
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Annexe 04 :

Prise des photos pour les lactosérums acides et doux traité par ultrasons :

Le volume de mousse de lactosérum acide brut le volume de mousse de lactosérum doux brut
IS\VLAB

GERMANY,

/Gty

l
i
3
) o
¥ 2

Le volume de mousse de LSDT (5min) Le volume de mousse de LSDT (15min)

Le volume de mousse de LSAT (5min) le volume de mousse LSAT (15min)
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1.LSA avant ultrasons 2. LSA apreés ultrasons

avant apres

1.LSD avant ultrasons 2. LSD apreés ultrasons
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Annexe 05: les valeurs des capacités moussantes et diamétres des lactosérums bruts et traités par ultrasons.

Temps (min)[ CM (LSD | CM(LSA | CM(LSD | CM(LSA | CM[LSAB | CM [LSDB
15min) 15min) 5min) 5min) (%)] (%)]
86,66 153,33 113,33 133,33 100 200
80 120 100 126,66 86,66 180
10 73,33 113,33 93,33 120 80 166,66
15 73,33 106 80 120 73,33 146,66
20 73,33 100 73,33 113,33 66,66 133,33
25 66,66 93,33 66,66 113,33 66,66 126,66
30 60 93,33 60 106,66 66,66 126,66
35 60 86,66 53,33 100 60 113,33
40 60 86,66 46,66 66,66 53,33 106,66
45 53,33 80 40 60 53,33 100
50 53,33 80 33,33 33,33 46,66 100
55 53,33 73,33 33,33 26,66 46,66 86,66
60 53,33 66,66 26,66 20 40 80
65 46,66 66,66 26,66 13,33 33,33 66,66
70 46,66 60 26,66 6,66 33,33 46,66
75 46,66 60 26,66 0 26,66 33,33
80 40 53,33 20 26,66 33,33
85 40 53,33 20 20 26,66
90 40 46,66 20 13,33 20
95 40 40 13,33 6,66 13,33
100 33,33 26,66 13,33 0 6,66
105 33,33 26,66 6,66 6,66
110 26,66 20 6,66 0
115 20 13,33 6,66
120 20 13,33 0
125 13,33 6,66
130 13,33 0
135 13,33
140 6,66
145 6,66
150 0

62




Annexe 06 : Les valeurs des diamétres des bulles d’air des lactosérums bruts et traités par ultrasons.

temps D LSD . D LSA D LSA (15
(miﬁ) D LSAB D LSDB (i | DLSD (1smin) | g min)(
0 13,737 15,665 26,751 27,594 27,112 32,258
15 14,098 19,28 29,763 32,173 37,114 41,211
30 14,701 20,364 33,74 35,427 40,729 42,295
45 15,906 21,203 34,463 40,729 45,187 43,862
60 18,195 23,015 41,452 41,452 47,236 46,031
75 19,4 24,823 42,416 42,175 47,718 48,682
90 21,69 26,751 43,982 45,549 49,405
105 28,317 46,633 46,272 51,212
120 47,236 46,995 51,815
135 49,646
150 50,369
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Résumé

Le lactosérum est un déchet fromager et une source de pollution biologique car il est trés riche en
fractions organiques (lactose et protéines) affectant par la suite la qualité de I’environnement ; le travail
que nous avons effectué entrant dans la valorisation de ce noble rejet ; pour cela nous avons étudié 1’effet
du traitement par les ultrasons sur les propriétés physicochimiques, biochimiques et le pouvoir moussant
du lactosérum.

Notre projet est subdivisé en deux parties ; en premier nous avons étudié les comportements
physicochimiques des lactosérums bruts traités par les ultrasons, et en deuxieme partie nous avons estime
Iés comportement de pouvoir moussant pour les lactosérums bruts et traités par des ondes ultrasons. Les
résultats montrent que les valeurs des propriétés physicochimiques et biochimiques du lactosérum étudié
différent en fonction de la sévérité de traitement ultrasonique et le temps de traitement, ainsi qu’elles sont
variables suivant le type du lactoserum. Le lactoserum brut traité par ultrasons se caractérise par une
grande stabilité moussante par rapport a celui non traité.

Mots clés :

Ultrasons, Protéines, Lactoserum, pouvoir moussant, Environnement.
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Chapitre | : Le lactoserum
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