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Le “Requeijdo tradicional” est un fromage brésilien largement consomme dans la
région Sud-Est. L’objectif de cette étude est de caractériser qualitativement le “Requeijdo
tradicional” et de le classer scientifiquement dans la catégorie des fromages fondus. La
partie principale de cette thése concerne I'étude de l'influence des paramétres de fabrication
du “Requeijdo tradicional” sur les propriétés rhéologiques et I'analyse de sa couleur. Les
différentes corrélations existant entre ces propriétés et les parametres de fabrication ont €té
aussi déterminées. A cet effet, des méthodes rhéologiques (compression et pénétration),
des méthodes d'évaluation sensorielle (rapport de grandeur) et la colorimétrie quantitative
(CIELAB) ont été utilisées. Le traitement statistique des données (régression
multilinéaire) a permis de classer ces produits selon leurs propriétés texturales. L'extrait
sec, la matiére grasse et le taux en sel de fonte sont les principaux parametres
responsables de la variabilité des propriétés texturales du "Requeijdo tradicional”. Dans la
seconde partie, une méthode ultrasonore a été utilisée dans le but d'étudier le
comportement de trois fromages fondus différents, pendant le refroidissement. Cette
méthode non destructive a permis de : (i) mettre en évidence les différents phases de
structuration au cours du refroidissement du fromage fondu (ii) justifier le choix de la
température de refroidissement du fromage fondu (4°C). Ces techniques (ultrasonos et
colorimétrie quantitative), peu connues dans le domaine alimentaire, semblent cependant
trés prometteuses. Elles sont pratiques, non destructives, rapides et efficaces.

"Requeijdo tradicional” is a cheese largely consumed in the South-East region of
Brasil. The objective of this study is to characterize qualitatively the "Requeijdo
tradicional” and to classify it scientifically in the category of processed cheeses. The first
part of this thesis, both the effects of processed cheese's manufacturing parameters on
rheological properties and color analysis were studied. Correlation between these
properties and manufacturing properties were calculated. Rheological methods
(compression, penetrometry), sensory evaluation methods and quantitative colorimetry
were used. Statistical analysis of data (multilinear regression) allowed products
classification according to their textural properties. Dry matter, fats and rate of
emulsifying salt were the main parameters responsibles of the "Requeijdo tradicional”
textural variations. In the second part, the behavior of three different processed cheeses,
during cooling, was studied by an ultrasonic method. This method permitted: i) to
underline the different structural phases during cooling. ii) to justify the choice of cooling
temperature (4°C). Ultrasonics and quantitative colorimetry, which are not much known in
food engineering, seems very encouraging. They are non-destructive, non-invasive, rapide

and very efficient.



O Requeijdo tradicional € um queijo brasileiro de grande consumo na régido
sudeste do Brasil. O objetivo deste estudo € de caracterizar qualitativamente o Requeijio
tradicional e de classificar-lhe na categoria de queijo fundido. A parte principal desta tese
diz respeito ao estudo da influéncia dos pardmetros de fabrica¢do do Requeijdo tradicional
sobre as propriedades reolégicas e também a andlide de sua cor. As diferentes correlagdes
existentes entre estas propriedades e os pardmetros de fabricagio foram determinadas.
Deste modo, métodos reoldgicos (compressio ¢ penetra¢do), métodos de avaliagio
sensorial (relagdo de grandeza) e a colorimetria quantitativa (CIELAB) foram utilisadas. O
tratamento estatistico dos dados (regressdo multilinear) permitiu de classificar este
produto segundo suas propriedades texturais. O extrato seco, a matéria graxa e a
concentragdo em sal de fonte foram os principais parimetros responsdveis da
variabilidade das propriedades texturais du Requeijdo tradicional. Numa segunda parte,
um meétodo ultrasonoro foi utilisado no sentido de estudar o comportamento de trés
queijos fundidos diferentes, durante o resfriamento. Este método ndo destrutivo permitiu:
(1) colocar em evidéncia as diferentes fases de estruturagiio au curso do restriamento do
queijo fundido. (ii) justificar a escolha da temperatura de resfriamento do queijo fundido
(4°C). Estas técnicas (ultrasonora e colorimetria quantitativa), pouco conhecidas no
dominio dos alimentos, sdo promissoras. Elas sdo prdticas, ndo destrutivas, rdpidas e

eficazes.
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Introduction

INTRODUCTION

L’histoire du “Requeijdo” commence avec l'arrivée des francais et
des hollandais dans la région du nord-est brésilien. Les francais ont
debarqué en 1612 et ont fondé la “Franca Equinoxial”, alors que les
hollandais ont occupé la province de Pernambuco, de 1621 a 1661.

Sous la dénomination “Requeijdo”, on trouve différentes variétés :
“Requeijdo criolo”, “Requeijdo do norte ou du nordeste” ou “queijo de
manteiga”, “Requeijdo tradicional” (qui fait objet de notre étude) et le
“Requeijdo cremoso”.

D’aprés Munck et Campos (1984), le Requeijdo est un produit
originaire des anciennes régions productrices de la créme destinée a la
fabrication du beurre. Le lait écrémé, considéré a 1’époque comme un
sous produit, a été utilis€ pour la fabrication du Requeijdo artisanal,

uniquement dans les fermes.

Le Requeijdo est un fromage du type fondu, typiquement brésilien,
fabriqué a partir du lait écrémé, auquel on ajout de la créme fraiche ou
du beurre, de fabrication régionale (Manteiga da terra), suivant le type de

produit recherché.

En fait le Requeijdo est le résultat de 1’adaptation de plusieurs
technologies, d’origine européenne (francaise, hollandaise et portugaise),
africaine et brésilienne.

Le Requeijao criolo est fabriqué avec du beurre (manteiga da
terra) chauffé jusqu’a I’obtention du “beurre-noir” ; cet ajout donne une
couleur marron et un gott fort. Cette forme de fabrication provient d’une
I’influence de 1’afrique noire. Sa consommation est restreinte a 1’Etat da

Bahia.

Pour la fabrication du Requeijdo do nordeste ou Queijo de
manteiga on ajoute du beurre régional du type Ghee. C’est un produit de
couleur jaune, de texture ferme ; les productions du type fermier n’ont
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pas d’emballage. Ce fromage est consommé dans toute la région nord-est
du Brésil.

La technologie du Requeijdo tradicional est originaire de la
technologie des autres produits cités ci-dessus. Pour ce produit on utilise
de la créme fraiche (50-60% de matiére grasse), au lieu du beurre. L’Etat
de Minas Gerais est le plus grand producteur de ce fromage, mais sa
consommation se fait dans toute la région sud-est du Brésil.

Traditionnellement, pour ces trois produits la coagulation du lait
écrémé se fait naturellement, avec ’ajout de lactosérum de la fabrication

du jour précedent.

A lorigine, quand la production laitiere du jour était peu
importante, le caillé était salé pour une fabrication ultérieure (seulement
deux ou trois jours apres). En plus, le sel a été utilisé pour aider la fusion
du caillé. D’ou I’habitude de la population de la région nord-est-Brésil de
manger le fromage bien salé.

Particulierement le Requeijao cremoso est né lors de la création
du I’Instituto de Laticinios Candido Tostes a Minas Gerais. Pour ce
produit, le caillé est obtenu par la coagulation de I’acide lactique. Le pH
est compris entre 5,7 a 5,9. On utilise le verre comme emballage. Le
Requeijao cremoso est le type le plus largement consommé et il est
fabriqué sur tout le territoire brésilien. La composition du “Requeijio
cremoso” est la suivant : 40% d’extrait sec total et 60% de matiére grasse

dans ’extrait sec.

La qualité du fromage proprement brésilien augmente de plus en
plus. Avec la création de I'Instituto de Laticinios Céndido Tostes des
experts de France, d’Italie et d’Allemagne occidentale en particulier, ont
collaboré au développement des techniques de fabrication et a leur
amélioration.

Au Brésil, la consommation de fromage se fait surtout le matin au
petit déjeuner, au goiter, vers 15h30, suivi de giteaux sucrés. Le soir au
diner, le fromage remplace souvent la viande.

L’objectif de cette étude est de dégager l’influence de certains
parametres et d’optimiser le procédé de fabrication du “Requeijdo
traditionnel”. Dans ce but nous avons utilisé un plan expérimental qui a
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permis de faire varier un seul parametre a chaque expérience en fixant le
niveau des autres facteurs.

La premicre étape de cette étude a été consacrée a l’influence de la
composition physicochimique sur les propriétés texturales des fromages.
Ensuite, nous avons tenté d’établir les correspondances €ventuelles
pouvant exister entre la rhéologie et 1’analyse sensorielle. Dans la seconde
partie, nous avons utilisé une méthode d’analyse ultrasonore qui nous
permet de suivre le comportement du fromage fondu pendant le
refroidissement. Enfin, nous avons tenté d’étudier l’'influence de la
composition physicochimique et du temps de traitement thermique sur la
couleur du “Requeijdo tradicional”.






Chap. | - Revue bibliographique : Les fromages fonadus

I - LES FROMAGES FONDUS

1. Généralités sur les fromages fondus

A la fin du siecle derniér, les progrés considérables réalisés en
technologie laitiere ont largement contribué a 1l’expansion de la
fromagerie en Europe, aux Etats Unis et en Australie.

A cette méme époque, la solution au probléme de conservation de
fromages affinés était partiellement trouvée : un procédé de pasteurisation
du fromage a pite molle, le Camembert, a été développé par trois firmes
allemandes, aprés mise en boite. En 1899 le Hollandais J. Hendrickzoon
Eyssen traita thermiquement le fromage de Hollande. Mais ces techniques
se sont avérées inutilisables pour les fromages a pate pressée cuite, tel que
I’Emmental, au désespoir des exportateurs suisses.

En 1911 seulement, la Société GERBER a Thun (Suisse) réussit la
premiere fabrication du fromage fondu. La Société GERBER a utilisé du
citrate de sodium comme sel de fonte, qu’elle produit elle-méme, en
mélangeant de ’acide citrique avec du carbonate de sodium ou du
bicarbonate. L’acide ainsi que 1’alcali étaient et sont encore aujourd’hui
partiellement mis en solution, puis portés a ébullition, afin de permettre &
’acide carbonique de s’échapper. Ce procédé n’est plus utilisé aujourd’hui
dans les pays fabriquant du fromage fondu a4 base d’Emmental (Berger,

1988).

Les fromages fondus sont des produits obtenus par la fonte d’un
fromage ou d’un mélange de fromages. Eventuellement d’autres produits
laitiers, comme le lait en poudre, créme, beurre, lactosérum sont

additionnés.

L’addition d’eau a pour objectif 1’ajustement de I’extrait sec ainsi
que 1’obtention d’une dispersion homogéne des matiéres premieres a froid
et d’une émulsion a chaud.

Le fromage fondu est un systéme complexe compos€ de protéines,
matiere grasse, sels minéraux et d’autres ingrédients. Leurs propriétés
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sont affectées par des variables comme la composition et la nature de la
matiére premiere, le type et la quantité des agents émulsifiants, le procédé
de fabrication et d’autres facteurs supplémentaires (Caric et al. 1985).

En fait, il existe une grande variété¢ de fromages fondus. Les pétes
dures, les fromages 2 tartiner, les fromages aux herbes, aux ardmes, aux
condiments, aux noix, au jambon, fromage fumé, etc... D’ailleurs, d’aprés
Berger (1988), on ne doit retenir que 5 sortes différentes de fromage
fondu, qui se distinguent fondamentalement par 5 différents types de

structure.
1) Fromage fondu du type “bloc™
2) Fromage fondu en tranche
a) avec un haut pouvoir de refonte
b) tranche traditionnelle
3) Fromage fondu a la coupe
4) Fromage fondu a tartiner
a) avec crémage : triangle ...
b) sans crémage : verre, tube, barquette, ...
5) Fromage fondu stable 2 la chaleur.

Le fromage fondu en bloc doit avoir une concentration en matiere
séche d’au moins 50% et dont le taux de matiére grasse sur sec est au
moins égal a 40%. Par ailleurs, la matiére séche pour le fromage a
tartiner doit étre comprise entre 44 et 50%, celui de la matiere grasse
rapportée a la matiére séche d’au moins 40%. Toutefois la 1égislation

francaise permet la fabrication de fromages fondus pour tartine contenant
de 20 a 30% de matiére grasse sur sec et 31% de matiere séche (Cogitore,

1981).

La maticre grasse végétale peut étre aussi substituée a la matiere
grasse butyrique (Meyer, 1973). Aux Etats Unis, ce type de produit est
plus utilisé pour I’alimentation scolaire & cause de son prix bas. Il est
utilisé également pour des raisons diététiques.

Cavalcante et al., (1992) ont utilisé une maticre grasse végétale
hydrogéné du type SPAT dans la fabrication du “Requeijdo tradicional”,
en substitution partiel a la matiére grasse laitiere. D’apres ces auteurs la
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substitution de la matiere grasse laitiére en taux inférieur a 40% pour la
matiere grasse végétale ne provoque pas de changement de la couleur, du
goit e du flaveur, percue en analyse sensorielle.

2. Le processus de fonte

Sur le plan physicochimique, la fabrication du fromage fondu
comporte trois phases fondamentales : la phase de dispersion, la phase de
structuration et la phase de crémage ou cuisson.

2.1. Phase de dispersion

C’est la phase correspondant & 1’homogénéisation de I’ensemble
(fromage, eau, sel de fonte) a température ambiante sous l’effet de
’agitation mécanique.

2.2. Phase de structuration

Cette phase correspond 2 l'organisation moléculaire des différents
composants sous l'action conjuguée de la température (65-70°C), de
l'agitation mécanique et du réemploi.

+ du réemploi : il s’agit de fromage fondu issu d’une fabrication

antérieure, dont la présence permet d’obtenir la gélification de la
péte fondue.

Elle est appelée aussi phase de fusion. La phase de structuration
commence au moment de I’étape de cuisson et se poursuit pendant I’étape
de crémage

2.3. Phase de crémage ou cuisson

Le crémage nécessite des températures entre 70 et 90°C, cette
derniere étant considérée comme la température optimale du crémage.
Cette €tape est l'opération clef au cours de laquelle le fromage acquiert sa
consistance. De plus, elle assure la destruction thermique des
microorganismes et des enzymes.
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Le crémage ou hydratation de la protéine est obtenu par [’action
associé de 1’agitation, du traitement thermique, et par 1’action dispersante
des sels de fonte. L’association de ces trois facteurs font apparaitre des
zones hydrophiles a la surface de la caséine, qui facilitent la liaison des
molécules d’eau. Ce cette I'eau lié qui fait augmenter la viscosité du
fromage fondu.

3. Les sels de fonte

L’une des maniéres les plus efficaces de maitriser les propriétés du
fromage fondu est d’utiliser des sels émulsifiants. Les sels de fonte sont
des agents chélatants du calcium qui possédent, en plus du pouvoir
peptisant, un pouvoir émulsifiant de la matiere grasse et favorisent la
rétention de 1'eau ; de ce fait ils affectent les propriétés chimiques,
physiques et microbiologiques du fromage fondu. On emploie en général
les sels alcalins d’acides ayant un pouvoir de chélation du calcium. Les
plus anciens sont les tartrates et citrates de sodium.

Les polyphosphates et citrates forment la base des formules
actuellement utilisées, sous forme de mélanges, dans des proportions qui
dépendent de la nature des matiéres premiéres a fondre ainsi que des
types de fromage (tartine, bloc) a fabriquer.

L’orthophosphate de sodium est employé surtout sous la forme
trisubstitué, en mélange avec d’autres émulsifiants, pour élever le pH

(Scharpf, 1971).

Les phosphates condensés ou polyphosphates sont trés employés en
Europe : la longueur de leur chaine peut étre égale a 2 molécules
d’orthophosphate couplées (pyrophosphate) ou plus longue comme le sel
de Graham. Les polyphophates cycliques ne sont pas utilisés.

Les polyphosphates ont une forte réaction de crémage tandis que le
citrate et I’orthophosphate n’ont aucun effet sur le crémage.

Enfin, les sels émulsifiantes sont indispensables pour la fonte, sans
eux, les différents composants (paracaseinate de calcium, matiére grasse,
eau) seraient séparés et a la place d’un produit homogéne, une masse
caoutchouteuse serait formée.
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3.1. Interaction avec le calcium

Tous les sels ont une certaine tendance a se lier au calcium y
compris le calcium contenu dans les fragments de protéine. Le calcium lié
aux fragments de caséine diminue leur solubilité dans 1’eau, qui 2 son
tour, réduit leur pouvoir émulsifiant (Shimp, 1985).

Les sels de fonte déplacent le calcium du complexe paracaséine en
échangeant par le sodium, ou en se liant a lui et dans ce cas il masque son
effet. Le calcium conditionne la structure rigide du fromage (Habicht,
1934). Son élimination par liaison avec les sels de fonte est un point
capital, comme cela apparait dans divers travaux sur le rle important du
calcium (Mair-Waldburg, 1957 ; Kiermeier et Mohler, 1960 ; Albonico

et Gianani, 1964).

Dans la fabrication du fromage fondu les sels émulsifiants de
sodium sont utilisés pour ajuster le pH, pour faire la chelation du calcium
et enlever les ions calcium des constituants de la protéine. Comme
conséquence, ils dispersent, hydratent et solubilisent les constituants de la
protéine, qui & son tour, augmentent I’émulsification et la stabilité de la
matiére gras. Une structure adéquate est ainsi obtenu aprés le
refroidissement (Caric et al., 1985).

3.2. Les protéines émulsifiantes

Les protéines émulsifiantes et structurales importantes du fromage
sont les caséines ou les fragments de caséines. Pour la plupart des
fractions de caséines, une des régions terminales de la protéine caséine
contient des groupes de phosphates de calcium et porte essentiellement
toute la charge de la protéine. Tandis que ’autre région terminale est de
nature organique et non polaire. La région terminale phosphate est
soluble dans I’eau, tandis que la région terminale organique est soluble
dans la matiére grasse ; c’est ceci qui donne a ces protéines leur
propriét€s émulsifiantes (Ellinger, 1972).

D’aprés Shimp (1985), les protéines émulsifiantes peuvent étre
modifiées par plusieurs facteurs :
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« La quantité de calcium dans la région terminale du phosphate de
calcium.

» Le pH du fromage
» L’4ge du fromage

« La température a laquelle le fromage est sujet au cours du procédé.

Le calcium affecte la solubilité. Plus de calcium est présent, moins
soluble est la région terminale de la protéine compatible avec ’eau, et
moins elle a de pouvoir émulsifiant.

Le pH du fromage affecte la configuration de la protéine ; a certains
pH, les protéines tendent a se rétracter dans les sphéres en minimisant
leur interactions avec les phases qui les entourent.

Le vieillissement du fromage tend a fragmenter la protéine comme
le fait une enzyme sur les protéines. Ceci peut ou ne peut pas aider
I’émulsification. Le chauffage tend & dénaturer les protéines et diminue
leur propriétés émulsifiantes.

Le fabricant de fromage a peu de contr6le sur certaines de ces
variables. Le taux de chauffage nécessaire est largement dicté par le
besoin de pasteuriser le fromage, et le degré de 1’action du temps est
déterminé par la flaveur désirée.

3.3. Le crémage

La rupture des ponts inter et intrachaines, résultant de la capture du
calcium, a pour conséquence la peptisation de la paracaséine.

Le crémage est, aprés la peptisation, I’épisode de la fonte qui
détermine la qualité future du fromage fondu. Ce terme employé
couramment en pratique signifie plus précisément gonflement et
hydratation (Lee, 1981). La notion de gonflement peut s’appliquer a
I’augmentation de viscosité pendant la fonte, a la fixation d’eau, ou a la
transformation de la pate d’un jeune fromage en une pite crémeuse plus

courte.

La région terminale phosphate de la caséine est soluble dans I’eau.
En revanche, plus il y a de calcium présent dans la région terminale du
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phosphate de calcium, moins soluble est la région terminale de la protéine
compatible avec 1’eau et moins elle a de pouvoir émulsifiant. Ceci peut
étre modifié avec le traitement thermique associé a 1’agitation mécanique
et 'action chélante des sels émulsifiants.

Au cours du processus de déstabilisation du fromage naturel, le
déroulement des chaines protéiques ainsi que 1’augmentation du nombre
de charges négatives résultant tous deux de la disparition de ponts
calciques, augmentent les capacités d’interactions des groupements
latéraux polaires des protéines avec les molécules d’eau (Paquet, 1988).
En méme temps que se déroule ce processus d’hydratation, le
paracaséinate de sodium émulsifie la matiére grasse libérée sous la forme
de gros globules gras dans le mélange en cours de fonte. D’aprés Rayan,
et al. (1980), 'homogénéisation provoquée par les effets simultanés des
sels émulsifiants, du chauffage et de 1’agitation, réduit la taille de ces
globules gras et améliore ainsi la stabilité de 1’émulsion.

La prolongation du crémage provoque un €puisement de la capacité
d’hydratation des protéines, d’ou le risque de voir de faibles perturbations
du systeme (pH, température) entrainer 1’effondrement de I’ensemble

(Bonell, 1971).

La fin de I’épisode de crémage est provoquée par le refroidissement
(Lee, 1981). Au cours du refroidissement, il est probable que se produit
une réorientation des protéines, de sorte que les forces structurantes
interviennent a nouveau (Mair-Waldburg et Sturm, 1968).
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II - ETUDE DES PROPRIETES RHEOLOGIQUES ET
TEXTURALES DES FROMAGES

1. Etude des propriétés sensorielles des aliments

1.1. La perception de la texture par les sens

L'appréciation de la texture avec les sens est une opération trés
active qui associe les interactions fines entre le systeme moteur, les sens
de la mastication et du systéme nerveux central.

La base neurologique de la perception orale associe la stimulation de
plusieurs systemes sensoriels. Le stimulus de 1'aliment par la bouche, le
palais, la région du pharynx et la mastication a travers le mouvement de
la michoire et de la langue est la cause de la sensation musculaire. La
perception orale associe aussi les neurorecepteurs de I'olfaction, le gofit et
la douleur (Boyar et Kilcast, 1986).

D'apres Drake (1974), dans le cas des attributs tactiles, il y a plus
d'étapes a identifier entre la composition des produits et les préférences,
que dans la vision et dans la perception de 1'aréme et du gofit.

La mastication consiste a broyer les aliments entre les dents
supérieures et inférieures par le mouvement de machoire inférieure
(mandibule) contre la machoire supérieure (maxillaire).

C'est a travers la mastication des aliments qu'on a la sensation du
goit et ’acces aux constituants de la flaveur par les mécanorécepteurs du
golit et du systeme olfactif. Le goiit est essentiellement un phénomeéne
chimiosensoriel tandis que la texture est principalement un attribut
physique. Grosso modo, le goiit et la texture des aliments peut étre
mutuellement interactive (Jowitt, 1974). Leur perception peut Etre
affectée par des facteurs chimiques mais aussi par des facteurs
psychologiques et culturels. La manipulation et la mastication sont
essentielles pour avoir la sensation de la texture, et I’identifier.
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La perception de la texture apparait étre un processus de
discrimination durant l'acte dynamique de mastication dans lequel il y a
un changement continu des propriétés physiques de l'aliment di a la
désintégration de la structure par des forces de mastication, de mouillage
et de dilution par la salive (Boyar et Kilcast, 1986 ; Izutsu et Wani,

1985).

Ainsi, une bonne description des propriétés de texture sensorielle
semble Etre le résultat d'une mélange complexe de phénomeénes physiques
qui se passent pendant la mastication.

Le processus physiologiques de la mastication a fait 1’objet de
plusieurs études (Doty et Bosma, 1956 ; Franks, 1957 ; Kawamura et
Nobuhara, 1958 ; Kerr et al., 1960 ; Kawamura, 1963 ; Messerman,
1967) mais le déterminant majeur du modele oral de la stimulation
sensorielle a été peu étudié.

Pierson et Le Magnen (1970) se sont intéressés a l'étude de la
texture des aliments en étudiant les mouvements de la mastication et de la
déglutition. D'apres ces auteurs, le modéle (taux, dureté et la force des
mouvements de la mastication, et les conditions de déglutition) est
directement impliqué dans la génération des stimuli sensoriels. Ce modele
permet de conclure que les caractéristiques des aliments modifient le
modele de la mastication-déglutition et représentent les dimensions les
plus plausibles de la sensation.

Les mesures objectives de la mastication peuvent &tre facilitées par
l'utilisation d'équipements de mesure de la texture tel que 'INSTRON.
Ces équipements ne sont pas spécialement congus pour reproduire 'action
mimique de la bouche mais ils peuvent étre ajustés pour opérer sous des

"e

conditions similaires a celles rencontrées pendant la manipulation "in
vivo" des aliments.

La machine est un systéme intégré qui donne une réponse totale et
est traitée comme ayant une sensibilité unique. Dans le systéme sensoriel,
différents organes (notamment la langue et la maichoire) ont de trés
grandes différences dans la sensibilité a stimulus mécaniques et dans
chaque "sensor” : Ils ne sont pas distribués de la méme maniere (Peleg,

1983).
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2. Définition de la texture

La notion de texture fait référence 2 un ensemble de réponses
sensorielles qui permettent généralement de formuler des appréciations
qualitatives sur la consistance d'un aliment liquide ou péteux. Il est
évident que ces caractéristiques sont fonction des propriétés rhéologiques

des aliments.

Un grand nombre de publications décrivent le profil technique de la
texture (Davis, 1937 ; Hall et Fryer, 1953 ; Martin, 1955 ; Isherwood,
1960 ; Potter, 1968 ; Sherman, 1970 ; Corey, 1970 ; DeMan, 1975 ;
International Organization for Standardization-ISO, 1981 ; Bourne,

1982).

Une définition plus rigoureuse a été donnée par Szczesniak (1963)
qui a défini la texture comme étant "la manifestation sensorielle de la
structure de l'aliment et la maniére dont cette structure réagit a
I'application de forces. Les récepteurs sensoriels impliqués sont les
récepteurs visuels, tactiles et auditifs" (modifié de Szczesniak, 1963).
Cette définition reconnait que la texture est une propriété sensorielle,
qu'il s'agit d'un terme multidimensionnel qui a ses origines dans la
structure de 1’aliment (moléculaire, microscopique ou macroscopique).
En plus des récepteurs tactiles, les aliments peuvent étre évalués par des
récepteurs visuels et auditifs (Szczesniak, 1991). Ce sont donc ces
récepteurs qui vont permettre aux juges d'évaluer la texture des produits
qui leur seront présentés. Il leur faudra alors décrire ce qu'ils percoivent
et le role de l'analyse est de leur fournir un schéma utilisable dont ils

pourront ensuite tirer le meilleur parti.

Dans cette définition sont inclus les termes de "consistance" et
"corps”. Cette définition est rigoureuse car elle inclut la connaissance
profonde des principes de base, spécialement ceux concernant les
propriétés rhéologiques et mécaniques de l'aliment.

La définition de Szczesniak a donné lieu a des formes 1égérement
modifiées proposées par Sherman (1970), Jowitt (1974) et par
I'Organisation Internationale pour la Standardisation - ISO (1981).
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2.1. Classification des caractéristiques texturales

Les caractéristiques texturales ont recu plusieurs classifications
destinées, a étre utilisées, soit comme mesure sensorielle, soit comme
mesure instrumentale de la texture. Il est déja reconnu que si les deux
méthodes ont les mémes définitions des termes, la corrélation peut étre
facilitée en termes de manipulation mathématique.

Szczesniak (1963) a groupé les caractéristiques texturales en trois
classes principales :

« Caractéristiques mécaniques : Elles sont liées a la manifestation de
l'aliment a une pression appliquée et sont mesurées par les sens
kinesthésiques tel que la sensation, le mouvement qui sont pergus a
travers les nerfs et les muscles, les tendons et les articulations.

» Caractéristiques géométriques : Elles sont liées aux arrangements
des constituants physiques des aliments comme la taille, 1a forme, la
présence de fibres, de morceaux mous ou de particules dures.
Celles-ci sont pergues par le sens du toucher (tactile) sur la peau de
la langue, cavité buccale et par la gorge.

» Autres caractéristiques - qui se rapportent surtout a I'humidité et a
la matiere grasse présente dans les aliments et la maniere de leur
libération. Celles-ci sont pergues par les nerfs tactiles dans la cavité
buccale.

Les caractéristiques mécaniques sont déterminées par la maniere
avec laquelle I’aliment est manipulé et se comporte dans la bouche. Elles
sont divisées en cing propriétés primaires et trois propriétés secondaires.
Les caractéristiques primaires sont la fermeté, la cohésion, la viscosité,
I’élasticité et 1’adhésivité. Les quatre premiéres sont liées aux forces
d’attraction entre les particules d’aliment et les forces opposés a la
désintégration, tandis que 1’adhésivité est lié aux propriétés de surface.

Les caractéristiques secondaires sont la fracturabilité, la
masticabilité et le caractére caoutchouteux.

Les caractéristiques géométriques peuvent étre divisés en deux
catégories majeures :
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a) Celles liées a la taille et la forme des particules, tel que les
caractéres sablonneux et granuleux. Elles sont apercues comme
particules discretes relativement plus dures que le milieu
entourant ou porteur.

b) Celles liées a la forme et ’orientation des particules tels que les
fibres et pates. Elles ont une structure hautement organisée, de
différents arrangements géométriques a l’intérieur du produit.

Les autres caractéristiques sont celles liées a la perception de
I’humidité et de la matiére grasse.

a) L’humidité est évaluée non seulement par la quantité d’eau
présente mais aussi par son taux de liaison.

b) La matiére grasse est évaluée non seulement par la quantité
présente mais aussi par le type et le taux de fusion.

Sherman (1969) a proposé une classification alternative pour les
caractéristiques géométriques et rhéologiques définies par Szczesniak.
D'aprés la proposition de Sherman les caractéristiques géométriques
(forme, porosité, dimension des particules,...) définies par Szczesniak
deviennent des caractéristiques primaires et les caractéristiques
rhéologiques (viscosité, élasticité et adhésivité) deviennent des
caractéristiques secondaires. Une catégorie tertiaire est constituée par tous
les autres attributs.

D'ailleurs, Szczesniak (1975) a fait des remarques importantes sur
la classification de Sherman, liés 4 1'évaluation sensorielle :

a) Cette classification n’a pas ét€ suivie par un travail sur ’analyse
sensorielle, qui rapporte le justificatif de 1'échelle proposée

b) elle manque de corrélation entre 1'évaluation sensorielle et la
détermination instrumentale.

L'importance des travaux et définitions de la texture et des études
psychorhéologiques sont bien reconnues. Plusieurs tentatives ont été faites
pour donner des définitions précises pour les termes sensoriels et les
spécifications détaillées des procédures de leurs analyses sensorielles

(Jowitt, 1974 ; Civile et Liska, 1975).

Les définitions physiques et sensorielles des caractéristiques
mécaniques (primaires et secondaires) ont été données en paralléle par
Civile et Szczesniak (1973).
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3. Analyse instrumentale

La texture concerne un des quatre facteurs de qualité des produits
alimentaires (Bourne, 1982), les trois autres sont la flaveur, I'apparence

et la nutrition.

La consistance des fromages est une propriété trés importante. Elle
affecte les aspects comme la qualité de coupe ; les propriétés
fonctionnelles telles que la diminution de ’aptitude a la coupe, 1’aptitude
a la fusion lors du chauffage et la tartinabilité ; les propriétés de
maniement tel que la rétention de la forme ; diminution de la fusion du
caillé et la formation de la croiite ; et la formation de trous (Luyten et

al., 1991a).

Szczesniak (1972) a indiqué que la texture est un spectre de
parametres et tous les instruments détectent seulement une partie de ce
spectre, certains plus que les autres. Donc, les mesures rhéologiques et
mécaniques, les mesures géométriques comme la taille et la distribution
des particules (Izutsu et Wani, 1985) et le caractére rugueux, sont
performants pour l'évaluation de la texture des aliments.

Les diverses composantes des propriétés physiques des aliments
peuvent étre évaluées directement par des mesures objectives ou par des
analyses sensorielles. Cependant les mesures instrumentales sont
préférables car elles sont plus faciles & étalonner et a reproduire ; en plus,
elles demandent moins de gens qualifiés. Elles produisent des données
rhéologiques absolues mais elles impliquent de comprendre les types de
forces employées et I'efficacité obtenue (Green et al, 1986). En outre les
mesures instrumentales permettent de connaitre les caractéristiques
structurales des aliments et de faire une corrélation avec certaines
caractéristiques sensorielles.

Cependant, les propriétés texturales des aliments sont
intrinsequement li€es a leur composition et donc, il faudrait qu'elles
soient indépendantes des dimensions des échantillons. Pourtant, il y a un
grand écart entre la géométrie des instruments et entre les conditions
opérationnelles, la géométrie des échantillons qui sont déformés, la nature
et le niveau de déformation et le taux de déformation.
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Le comportement rhéologique des aliments a été discuté davantage
au travers de parametres arbitraires, déterminés avec les mesures
instrumentales, en utilisant les équipements du type Brabender, Instron,
Texturométre, etc..., plutdt qu'au travers de parameétres définis
scientifiquement, comme 1'élasticité et la viscosité (Shiinoki et Yano,

1986).

D'aprés Breene (1975), la texture est un groupe de propriétés qui ne
peut étre mesuré de facon satisfaisante sur un simple point. Tsuji (1982) a
développé une méthode de multi-points pour mesurer les divers
parametres du Profil d’Analyse de Texture-TPA. Selon l'auteur, la
méthode d'un simple point offre des renseignements insuffisants sur les
propriétés texturales des aliments parce qu'il exprime seulement une
facette de la texture.

Néanmoins, les mesures de TPA posent quelques probleémes tels
que :
a) Les mesures instrumentales des aliments : Elles sont des
propriétés physiques apparentes parce que les mesures changent
lorsque les conditions expérimentales changent.

b) Le degré de compression de 1'échantillon : Il est déterminé de
facon arbitraire.

c) Certains parametres de la texture changent visiblement quand le
degré de compression est augmenté.

d) La géométrie (la forme et la taille) de l'instrument qui
comprime l'aliment est arbitrairement choisie méme si la
géométrie peut avoir un effet di a la forme de la courbe

force-temps.

Depuis le travail pionnier de Szczesniak (1963), le Profil d'Analyse
de Texture est trés utilisé et la littérature scientifique contient de
nombreuses publications sur leurs applications pour une grande variété
d'aliments (Lee et al., 1978 ; Hayward et al., 1980 ; Yang et Taranto,
1982 ; Creamer et Olson, 1982). Les parameétres instrumentaux sont
souvent rapporté€s en terme de propriétés sensorielles comme la dureté,
masticabilité, élasticité. L'existence d'une corrélation entre les paramétres
instrumentaux et sensoriels, pour certains aliments, ne permet pas une
extrapolation ou interpolation pour des aliments non analysés,
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essentiellement pour des aliments ayant des caracteres texturaux différents
(Peleg, 1983).

A condition qu’on puisse €tablir de bonnes relations avec 1'analyse
sensorielle, les mesures instrumentales des fromages ont des avantages.
Elles sont plus faciles a exécuter, a étalonner, a reproduire.

Il semble logique d’attendre une trés haute corrélation entre les
mesures objectives et subjectives de la texture des aliments solides quand
les vitesses de compression entre les machoires sont similaires aux vitesses
du test de compression instrumentale (Voisey, 1975). Cependant, la
sélection appropriée des conditions de mesure des aliments solides dans la
bouche n’est pas aisée (Bourne, 1977). Des problemes difficiles a

maitriser existent :

» La vitesse de compression des aliments solides dans la bouche
varie largement.

» La vitesse du mouvement des méachoires n'est pas linéaire.

« Les premieres mastications des aliments sont fréquemment plus
lentes que les mastications qui suivent.

L'importance de l'obtention d'un haut degré de corrélation entre la
méthode instrumentale et 'évaluation sensorielle est évidente quand on
peut remplacer complétement une méthode cofliteuse (évaluation
sensorielle) par une méthode conventionnelle (Gagula, 1971).

4. Analyse sensorielle

Basé sur la classification organisée des caractéristiques texturales
(Szczesniak, 1963 ) et sur I'évolution des échelles standard (Szczesniak et
al., 1963) le profil de la texture sensorielle a été développé (Brandt et al.,
1963). Le profil de la texture sensorielle a été défini comme étant
"l'analyse organoleptique de la texture complexe des aliments en terme de
ses caractéristiques mécaniques, géométriques, du taux de matiére grasse
et humidité et le taux de la présence de chacun dans l'ordre ou ils
apparaissent lors de la premiére morsure jusqu'a mastication compléte".
Le procédé implique la caractérisation des notes, leurs intensités, la
perception lors de la premiére morsure, la mastication et les phases
résiduelles dans la bouche.
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Les échelles standards ont été développées pour tous les parametres
mécaniques. Ces échelles incluent les variations d'intensité dans les
aliments permettant 1’extrapolation dans les régions d'intérét spécifique.

L’évaluation des caractéristiques mécaniques de la texture peut étre
qualitative et quantitative. Ces parametres sont évalués avec les échelles de
classement stantard développé par Szczesniak (1963).

L’évaluation des caractéristiques géométriques de la texture est
qualitative et semi-quantitative. Ces caractéristiques sont évaluées par
rapport au type et aux quantités de matiére grasse et humidité, présents
dans les aliments, 2 un point spécifique, pendant la mastication. Les
échelles d’intensité n’ont pas été développées pour les caractéristiques
géométriques, comme elles ont été, au contraire, pour les caractéristiques
mécaniques. Cependant, quand de grands discernements sont demandés,
une échelle peut étre établie pour une caractéristique spécifique (Civille et
Szczesniak, 1973)

Les caractéristiques du contenu d’humidité et de mati€re grasse sont
multidimensionnelles. On peut difficilement les introduire dans les
échelles qui couvrent une distance entiére, concernant ces caractéristiques
dans les produits alimentaires. Le contenu en mati€re grasse peut étre
évalué non seulement par la concentration présente mais aussi en termes
de temps de fusion, propriétés géométriques, couche en bouche, etc... En
pratique, I’échelle doit étre construite de maniére spécifique pour le
produit en question.
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Tableau I.1

Technique pour I’évaluation sensorielle des
caractéristiques mécaniques de la texture
(D’apres Civille et Szczesniak, 1973)

CARACTERISTIQUE

TECHNIQUE

Fermeté

Placer I’échantillon entre les molaires et méacher
régulierement. Evaluer la force requise a4 comprimer

I’aliment.

Cohésion

Placer I’échantillon entre les molaires et comprimer en

évaluant la quantité de déformation avant la rupture.

Viscosité

Placer une cuillére avec ’échantillon directement devant
la bouche et aspirer en buvant. Evaluer la force exigée

pour aspirer le liquide 4 une vitesse constante.

Elasticité

Placer I’aliment entre les molaires (s'il est solide) ou
entre la langue et le palais (s'il est semi-solide) et
comprimer partiellement ; lacher la force de compression
et évaluer le degré et la vitesse de récupération de la

compression.

Adhésion

Placer I’échantillon sur la langue, presser contre le palais
et évaluer la force requise pour enlever ’aliment avec la

langue.

Fracturabilité

Placer 1’échantillon entre les molaires et macher
réguliérement jusqu’a I’émiettement en évaluant la force
avec laquelle I’aliment se détache des molaires

Masticabilité

Placer I’échantillon dans la bouche et effectuer une
mastication par seconde et compter le nombre de
mastications nécessaires pour réduire I’échantillon & un

état prét a étre avalé.

Caractére caoutchouteux

Placer I’échantillon dans la bouche et manipuler avec la
langue contre le palais et compter le nombre de
manipulations nécessaires avant la désintégration de

I’aliment.
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5. Propriétés rhéologiques et texturales des fromages fondus

De nombreux travaux concernant les mesures des propriétés
rhéologiques des fromages ont été réalisés. La technique la plus utilisée
est celle de la compression uniaxiale de 1'échantillon jusqu'a fracture.

Les propriétés rhéologiques et la fracture varient largement selon
les types de fromage et elles peuvent changer visiblement pendant
I’affinage. La consistance dépend de la composition, notamment du taux
d’eau, de matiére grasse et de sel ; Elle dépend aussi du pH, de la
dégradation de la protéine et des facteurs de !’environnement comme la
température (Walstra et Peleg, 1991).

Green et al., (1985) se sont intéressés aux relations psychophysiques
dans I'évaluation de la texture. Ces auteurs ont montré que les jurys
d'analyse sensorielle pouvaient distinguer des différences de texture a
l'intérieur de deux variétés de fromages, mais que les mesures
rhéologiques ne le pouvaient pas. Il a été suggéré que cela venait du fait
que les mécanismes de fracture dans les systémes étaient différents.
L'observation des surfaces de fracture par microscopie électronique
montre que la compression uniaxiale, opére la fracture les fromages
autours des grains de caillé tandis que la mastication coupe a l'intérieur de
la matrice. Dans ces cas 1’état de la mati¢re grasse est altérée ce qui
suggerent qu'elle joue un rble déterminant pour la conduite de la
fracture.

Stampanoni et Noble (1991a) ont utilisé huit fromages
expérimentaux de type "fromage fondu" pour étudier les relations entre
la composition (huile végétale, chlorure de sodium et acide lactique), et
les propriétés rhéologiques ainsi que la texture percue au niveau
sensoriel. Les résultats ont montré que les parameétres de fermeté
(instrumentale et sensorielle) ce sont augmenté avec l'augmentation des
taux de sel et d’acide citrique, mais ont diminué lorsque le taux en
mati€re grasse a augmenté. Dans une autre étude similaire, les auteurs
(1991b) en utilisant douze fromages expérimentaux, ont étudié les
attributs de texture tels que 1'élasticité, la fermeté, la cohésion et
I'adhérence. Ils ont observé que 1'élasticité, la cohésion et l'adhérence
diminuent avec les hauts taux en sel et en acide. Lorsque les
concentrations en sel et en matiére grasse, sont réduites, il en résulte un
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produit plus élastique et moins cohésif ; la fermeté quant a elle, peut étre
davantage modifiée par des variations en acide lactique.

Marshall (1990a) a utilisé des fromages expérimentaux de type
fromage fondu pour étudier les relations entre la composition, la
structure microscopique et la texture au niveau sensoriel. Les analyses de
régression multiple sur les facteurs de composition montrent que les
propriétés rhéologiques obtenues par compression uniaxiale aux grandes
déformations, et avec des vitesses de déformation modérées, sont mieux
expliquées par des combinaisons linéaires de HpO/ESD, protéines et
matiere grasse. L’auteur rapporte aussi que lorsque le rapport H2O/ESD

augmente, les parametres rhéologiques tendent a diminuer.

D'ailleurs, d'aprés Marshall (1990a) la matiere grasse ne contribue
pas aux propriétés rhéologiques aux grandes déformations et aux vitesses
de déformations relativement élevées. En fait, les mesures rhéologiques
sont tres dépendantes de la température qui affecte particulierement 1'état
physique de la matiére grasse. La matiére grasse apparait en faible
quantité la ou a lieu la fracture et lubrifie les surfaces.

L’humidité dans le réseau protéique agit comme un plastifiant
abaissant les parametres rhéologiques. La matiére grasse a peu d’effet
direct sur les caractéristiques rhéologiques dans ces conditions, mais aux
petites déformations et aux vitesses de déformations faibles, celle-ci
forme des inclusions élastiques qui contribuent aux propriétés
rhéologiques. Ces résultats montrent que la contrainte maximale mesurée
a des vitesses de déformation relativement élevées, donne des résultats
meilleurs, que 1’analyse sensorielle et décrit la fracture des fromages.

Gupta et Reuter (1993) ont étudié la fermeté de fromage fondu avec
I’ajout de concentrés de protéine de lactosérum. Ces auteurs montrent que
la fermeté du fromage fondu augmente considérablement lorsqu’une
quantité croissante de concentrés de protéines de lactosérum et de citrate
trisodique est ajoutée. Par ailleurs, la fermeté diminue avec
I’augmentation de I’humidité sur une grande échelle. L’eau, par son effet
plastifiant, confére au produit un caractére tartinable et une texture molle

et lisse.

Fukui et al. (1971) ont utilisé le texturometre pour mesurer les
propriétés physiques du fromage fondu fabriqué a partir du fromage
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Cheddar. IlIs montrent qu’une augmentation en eau dans le fromage
diminue la fermeté rapidement, et de facon linéaire, tandis que
I’adhésivité augmente et que la fermeté diminue légérement avec
I’augmentation du pH. Ces auteurs rapportent aussi, que lorsqu’on
augmente le rapport fromage affiné/fromage jeune, la dureté décroft,
mais la cohésion et 1’élasticité augmentent linéairement.

Sone et al., (1970) ont utilisé le test de pénétration a céne pour le
fromage fondu. Ils ont mesuré la profondeur de pénétration du céne a 30,
60 et 300 secondes et ont calculé les coefficients de corrélation entre la
pénétration du cone et la dureté sensorielle. La dureté instrumentale a
montré une étroite relation avec le test sensoriel quand on allonge les
temps de pénétration : dans ce cas se produit une grande déformation. Les
auteurs, concluent que les tests imitatifs et empiriques realisés dans
conditions de déformations importantes sont appropriés, pour l'évaluation
de la texture des aliments.

Les fromages fondus ont une distribution du temps de relaxation
allant d’un temps long & un temps court : ce qui implique un
affaiblissement de leur structure. Ainsi une dénaturation thermique des
protéines rendra le fromage fondu moins cassant (Taneya, 1979).

Le taux de dépendance de la magnitude des propriétés mécaniques
des aliments solides pose quelques problémes d'interprétation des données
sensorielles, car presque tous les aliments solides ont des comportements

viscoélastiques.

Dans le cas du fromage, le comportement viscoélastique depend
principalement des propriétés de la masse protéique. Le changement des
facteurs de comportement de la masse protéique (tels que le pH, le taux de
sel, le contenu en eau et la hydrolyse de la protéine) affecte visiblement le
comportement viscoélastique (Luyten, 1988).

[’intérét des mesures rhéologiques des fromages réside dans le fait
de déterminer les qualités de corps et de texture de celles-ci. Les mesures
rhéologiques sont aussi un moyen d’étudier leur structure en fonction de
leurs compositions, des techniques de fabrications et des conditions de

stockage.
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D’ailleurs le test de compression présente quelques inconvénients :
il est destructif

il dépend de la forme et de la vitesse du mouvement appliqué

les types de forces employés ne sont pas toujours bien définis

les résultats dépendent d’un nombre de variables autres que le
fromage : comme la température, la taille et la forme de
I’échantillon.



IIT - METHODES NON DESTRUCTIVES
ULTRASONORES POUR LA CARACTERISATION
DU COMPORTEMENT DES ALIMENTS

1. Introduction

Le nom "ultrason" est donné aux vibrations ayant des fréquences
plus hautes que celles pouvant étre percues par l’oreille humaine
(> 20kHz).

Les méthodes d’essais non destructives utilisent les ultrasons de
basse fréquence qui ne change pas les caractéristiques physiques du milieu
dans lequel ils se propagent.

La technologie des ultrasons a été d'abord développée comme un
moyen de détection des sous-marins lors de la premiére guerre mondiale

(Kinsler et al. 1982).

C'est en 1930 que Herzfeld, propose que l'utilisation des ultrasons
soit étendue aux études des substances solides, pour des particules en
suspension et pour des mesures de la vitesse de propagation des ultrason
dans les suspensions.

En 1969 les instruments de mesure de la vitesse ultrasonore font
leur apparition dans les procédés chimiques a une échelle limitée. La
majorité de ces appareils est employée pour des tests "en batch"”, tandis
que quelques uns sont installés directement en lignes pour des suivis
continus et des objectifs de contréle.

Les recherches sur les effets des ultrasons a haute intensité ont
culmin€é avec les ultrasons pour le nettoyage, pour réaliser des cellules de
rupture ou de dislocation et pour les équipements d'émulsification qu'on
trouve actuellement dans les laboratoires et aussi dans quelques usines.
Ces applications de haute intensité sont caractérisées par des fréquences
relativement basses, autour de 100 kHz, par des opérations en continu
(distinctes des opérations pulsées) et par des niveaux de puissance
au-dessus de 10kWm-2 (Povey et McClements, 1988).
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Ces dernieres années, plusieurs méthodes non destructives ont été
développés pour évaluer de fagon scientifique les propriétés des différents
matériaux, ou des produits finis comme les aliments, tout en préservant
leurs structures d'origine.

L'inspection ultrasonore injecte des vibrations de hautes fréquences
(de 20kHz a plus de 100 MHz) dans les matériaux a tester. En traversant
les matériaux les rayons ultrasonores sont sensibles a la densité et aux
propriétés élastiques des ceux-ci. Les vibrations sont aussi atténuées en
fonction des caractéristiques des matériaux. On constate que les ultrasons
sont aussi sensibles aux propriétés visqueuses et de diffraction des
matériaux (Samari, 1994). Ces phénoménes peuvent donc €tre utilisés
pour détecter les imperfections et les hétérogénéités, des matériaux en
mesurant la vitesse de propagation de l'impulsion et d’atténuation
ultrasonore correspondante.

Les ondes ultrasonores produisent des vibrations complexes dans le
milieu élastique et la transmission de ces ondes dépend essentiellement des
vibrations des particules. Selon la théorie des ondes, tous les matériaux
ayant propriétés élastiques peuvent supporter la propagation des ondes
acoustiques. Si le mouvement de la particule est parallele a la direction de
propagation, l'onde est décrite comme longitudinale (Steele, 1974) ou
onde de pression. Donc I’onde longitudinale est caractérisée comme ayant
la direction de propagation paralléle a la direction de polarisation.

Dans les solides peuvent se propager aussi des ondes dites
transversales ou de cisaillement. Ces ondes sont caractérisées par le fait
que la direction de propagation est perpendiculaire 4 sa direction de
polarisation.

Dans les corps solides, différents types d'ondes peuvent prendre
naissance dont les propriétés dépendent en partie de la géométrie du
solide : ondes de compression, de cisaillement, de torsion, quasi
longitudinales de flexion, et de surface (Martin, 1992). Outre les ondes de
volume, les ondes de surface peuvent aussi se propager dans differents
matériaux.

Dans les gaz et les liquides qui ne peuvent étre soumis a des
contraintes de cisaillement, seules les ondes de volume de compression
longitudinales se propagent.
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Par ailleurs les ultrasons qui se propagent dans n'importe quel
milieu, conviennent bien pour déterminer les caractéristiques du milieu
par la mesure de la vitesse de propagation de I'onde et de son atténuation.

La propagation des ondes peut étre décrite comme une propagation
de contraintes a 'intérieur de la matiére. En mécanique théorique, on
aborde ces questions au moyen de 1’algébre tensorielle, que nous ne
développons pas ici. Nous ne ferons que présenter ci-dessous les relations
finales pouvant étre employées dans des situations simplifiées.

Les essais non destructifs de matériaux par ultrason sont
caractérisées par l'utilisation des fréquences comprises entre 20kHz et 20
MHz, et & des niveaux de puissance faible (< 100mW) ou a puissance
élevée (Povey et McClements, 1988).

Pour les mesures en liquide pure ou solide, les applications sont
relativement simples, mais sont difficiles pour les syst¢mes multiphases.

L'étude de la propagation des ultrasons dans les milieux
macromoléculaires denses, comme les gels, est une technique rapide et
non destructive d'investigation ; elle permet d'accéder a des grandeurs
difficiles a déterminer par d'autres méthodes d'investigation comme la
compressibilité ou la viscosité de volume (Emery, 1986).

D'aprés Beudon et al. (1994), 1'énergie ainsi que l'amplitude, en
fonction du temps, des ondes ultrasonores, dans un produit sur lequel on a
engendré une vibration aux fréquences des ultrasons, en mode de
vibration longitudinale, sont affectées de facon trés importante, par la
texture de ce produit.

L’utilisation de la technique ultrasonore en technologie alimentaire
est similaire a celle rencontrée en médecine.

2. Considérations théoriques

2.1. Propagation des ondes

L’équation simplifiée de la propagation des ultrasons dans les
milieux physiques est de la forme :
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V = (C/p)l/2 II.1

ou :

V est la vitesse de propagation des ultrasons

C est le constante élastique du milieu

p estla densité du milieu

Dans les solides isotropes les relations entre les constants €lastiques

et la vitesse de propagation des ondes ultrasonores longitudinales et de
cisaillement, sont les suivants (Landau et Lifchitz, 1967) :

- Vitesse de I’onde longitudinale (¢})

cl= \/ Ed-o0) 1.2
p(l+0o)1-20)

- Vitesse de 1’onde de cisaillement ou transversale (¢y)

Cct= —-g—— I1.3
\f 20(1+ o)

E est le module d’Young

Ry

ou

O est le coefficient de Poisson

G est le module de cisaillemnt

p est la densité.

En général, dans les solides la vitesse des ondes longitudinales est
plus grande que la vitesse des ondes transversales.
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caractérisation du comportement des aiiments

Dans un liquide, la vitesse des ultrasons est donnée par 1’équation
sulvante :

V = (K/p)1/2 1.4

avec :
V est la vitesse de propagation des ultrasons

K est le module de compressibilité adiabatique du milieu

p estla densité du milieu

3. Mesure des parametres ultrasonores

L’application de la technique de circuit électronique a pulse écho a
permis le développement de ’equipement pour la mesure de la vitesse et
de ’atténuation. (Pellan et Galt, 1946).

Le schéma de I’appareillage est donnée dans la figure I.1
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Oscilloscope

Transducteur récepteur

[| Echantillon [}

Transducteur émetteur

Générateur
d'impulsions

Figure I.1
Schéma du principe de mesure par ultrason

L’impulsion électronique est transmise par le générateur au
transducteur émetteur. Celui transforme 1’impulsion électronique en
vibration mécanique et transfére celle-ci a 1’échantillon. La vibration
mécanique traverse 1’échantillon et elle est ensuite récupérée par le
récepteur. Le récepteur effectue 1’opération inverse de celle de I'émetteur
et transmet I’impulsion électrique a 1’oscilloscope.

Les émetteurs et récepteurs ultrasoniques sont des transducteurs
piézo-électriques (quartz, niobates de lithium, autres) qui transforment les
signaux électriques de hautes fréquences en ondes mécaniques de méme
fréquence et inversement.

A partir du moment ou les bases théoriques et les aspects
expérimentaux de la mesure des parameétres (vitesse et atténuation) ont été
précisées, plusieurs méthodes ont été développées.

« méthodes basées sur la mesure de la vitesse de propagation par
transmission ou par écho.
+ méthodes basées sur la mesure de l’atténuation en fonction de la

fréquence.
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3.1. Mesure de la vitesse

La méthode de la mesure de la vitesse de propagation des ultrasons a
été le plus largement utilisée dans le domaine alimentaire.

Les résultats pour les mesures de la vitesse dans les aliments peuvent
€tre obtenus a 'aide des équations suivant (Samari, 1994)

V =D/(T/2) pour pulse écho (résonance) I1.5

V =D/T pour la méthode a transmission  IL6

Avec :
V est la vitesse ultrasonore dans 1'aliment
D est I’épaisseur d'échantillon

T est le temps de transit du signal mesuré par l'oscilloscope.

La vitesse peut étre calculée simplement par les mesures du temps et
de la distance parcourue. Elle est techniquement simple ; les données sont
facilement interprétables et sa précision est plus grande que celle des
mesures d’atténuation. Des appareils commerciaux sont, de plus
disponibles.

La méthode est intéressante surtout parce qu'elle rend possible
I'évaluation des changements des caractéristiques d'un matériau, selon
plusieurs parametres, tels que 1'4ge, la composition et le conditionnement.

Pour les mesures de la concentration en solides, la vitesse des
ultrasons peut étre mesurée avec une exactitude de £ 0,01% (£ 0,15 m/s
a 1,5 m/s). D'aprés Zacharias et Parnell (1972) une résolution de 0,001%
est fréquente.

Aujourd'hui la mesure de la vitesse ultrasonore est déja employée a
une trés large échelle et la liste des applications augmente sans cesse. Par
exemple : le contréle de la concentration en acide sulfurique, la
détermination de la conversion de polystyréne, le contrdle de qualité de
Nylon et les mesures des propriétés physiques et chimiques d'un grand
nombre d'autres produits chimiques, etc... (Zacharias, 1970).
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Encouragée par l'acceptation de la vitesse des ultrasons comme
parametre de contrdle dans les industries chimiques et pétroliéres, les
mesures de vitesse des ultrasons ont été utilisées sur les produits
alimentaires pour démontrer qu'il existe une relation entre la vitesse et le
contenu total solide dans les mélanges.

Connaissant cette relation, la qualité du produit alimentaire peut étre
suivie continuellement pendant la production, éliminant ainsi le temps
d'utilisation des procédures d'évaporation qui sont normalement utilisés
pour déterminer le pourcentage de solide.

Quand deux liquides, qui ne réagissent pas chimiquement entre eux
sont mélangés et que leurs concentrations varient, la variation de la
vitesse acoustique avec la concentration est linéaire (Steele, 1974).

3.2. Mesure d'atténuation

Pendant certaines étapes du processus de fabrication des aliments, la
mesure de I’attenuation donne des meilleurs résultats que la mesure de la
vitesse des ultrasons. Par exemple, a2 0°C la dépendance de la vitesse
ultrasonore avec le contenu solide/liquide de la viande est moins
importante. En outre, la corrélation avec la formation de la glace, est plus
difficile a réaliser. Dans ce cas, l'utilisation de la technique d'atténuation
peut étre un outil plus efficace.

Dans des produits alimentaires, la perte a lieu, soit parce que les
particules alimentaires absorbent 'énergie ultrasonore, soit parce qu'elle
diffracte le faisceau ultrasonore (Sarkar, 1983).

Les mesures d'atténuation sont plus difficiles d'interprétation,
particulierement en milieu hétérogéne.

4. Utilisation des ondes ultrasonores dans les aliments

L’utilisation des ultrasons pour la technologie alimentaire représente
une nouvelle aire d'applications, qui peut fournir a l'ingénieur une
nouvelle source d'information sur les propriétés de matériaux qui sont
fabriqués.
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Les Tableaux 1.2 et 1.3 rendent compte de quelques unes de ces
applications dans des produits alimentaires.

Tableau 1.2
Applications des mesures de vitesse des ultrasons dans
les aliments (d'aprés Javanaud, C. 1988).

Systeéme

Propriétés

Référence

Bétail, porc et mouton

Jus de fruit

Café (dans l'eau)
Vin

Lait

Emulsions
Huiles
Yeast slurry
Glace

Glace/mélange de l'eau
dans la viande

Fruits (divers)

Oeufs (blanc et jaune)

Coquille d'oeuf
Biscuits
Fromage
Fromage
Fromage

Lait

% graisse

% de chair ou sucre
% grain
% alcool et solide
% mat. graisse et %
solide
% huile
% graisse solide
% solide
% Humidité
Structure

% glace
Maturité
Age

Epaisseur

Qualité croustillante
Détection de fissure
Affinage

Défauts de structure
Coagulation

Miles et al. (1984) ; Alliston et al.
(1982) ; Bass et al. (1982)

Zacharias et Parnell (1972)

Chouikhi et al. (1986)

Winder et al. (1970)

Kirking (1979)

Howe et al. (1986)
McClements et Povey (1987)
Feil et Zacharias (1971)
Steele (1964)

Smith et Wittinger (1986)

Miles et Cutting (1974)

Hayes et Chignon (1982)

Mayer et al. (1959) ; Povey et al
(1980)

Gould (1972) ; Voisey et al. (1976b)
Povey et Harden (1981)

Orlandini et Annibaldi (1983)
Maiorov et Ostroumov (1977)
Orlandini et Annibaldi, (1983)
Bachman et al. (1978)
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Tableau 1.3
Applications des mesures d'atténuation des ultrasons
dans les aliments (d'apres Javanaud, C. 1988).

Systeme Propriétés Référence
Glace/mélange de l'eau
dans la viande % glace Miles et Shore (1978)
Jus d'orange Stabilité Sarkar et Wolfe (1983)
Fruits (pommes et melon a
cote rugueuse) Marturité Sarkar et Wolfe (1983)
Pommes de terre Age Sarkar et Wolfe (1983)
Oeufs blanc et jaune) Age Javanaud et al. (1984)

4.1. La viande

Miles et Fursey (1977), ont utilisé les ultrasons pour 1'évaluation du
contenu en matiere grasse dans les carcasses de viande. IIs ont trouvé qu’a
37°C, il y a un rapport linéaire entre le contenu de la matiere grasse et la
vitesse ultrasonore, mesuré a 2,5 MHz.

Shore et Miles (1988) ont montré que l'atténuation dans un
homogénat de muscle de carcasse bovine augmente en proportion du
rapport entre la concentration protéine/tissu, et la concentration en
protéine typique du muscle. La dépendance de la fréquence d'atténuation
en homogénat de muscle n'est pas significativement différente de celle
mesurée dans des fibres de muscle "post rigor” & 20°C. L'atténuation, en
homogénat de muscle et dans des tissus intacts a2 un comportement
similaire.

On peut aussi employer les ultrasons pour le contrdle de premier
ordre, dans la phase de transition liquide-solide. Pendant la transition, la
vitesse ultrasonore augmente considérablement et l'atténuation passe vers
un maximum. Ce phénomeéne a été utilisé par Miles et Cutting (1974)
pour suivre la congélation de la viande. La vitesse a travers la viande non
congelée change légeérement (0,12%) avec des températures comprises
entre 0-10°C, tandis qu'elle augmente brusquement et légerement avec la
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réduction de la température. Aux environs de -5°C, température ou les
aliments comme la viande sont généralement considérés comme étant
réellement congelée, la vitesse des ultrasons augmente de pres de 70%,
par rapport 2 la valeur de la viande non congelée. A -20°C la vitesse est le
double de la vitesse a 0°C.

Par analogie avec la viande, il est probable que le changement de la
vitesse pourrait étre utilisé pour la détermination de la cristallisation dans
les graisses et huiles.

Park et al., (1994) se sont intéressés aux propriétés texturales de la
viande et ont comparé les résultats obtenus a partir des méthodes
ultrasonores et d'évaluation sensorielle afin de valider T'utilité des
méthodes ultrasonores dans l'expression des parameétres texturaux.

Ces auteurs ont utilisé I'analyse spectrale d'ultrason avec des ondes
longitudinales pour mesurer a partir des spectres, les parametres
suivants :

 tendreté totale (SMHz)

« tendreté des fibres des muscle (SMHz)
* caractere juteux (SMHz)

 Intensité de la saveur (1IMHz) (Flavor)

Les auteurs ont trouvé de faibles corréiations entre les parametres,
probablement diis & I'hétérogénéité des tissus biologiques qui peuvent
retarder la propagation des ondes. La tendreté de la viande est un
parameétre qui peut €tre 1ié a4 I’'impédance acoustique des tissues. La
différence de densité des tissus du muscle est exprimée aussi par
I’'impédance acoustique, car I’impédance est le produit entre la vitesse et
la densité.

Panier (1957) a utilisé pour la premiere fois en France les ultrasons
pour mesurer 1'état d'engraissement des porcs sur pied. Les ultrasons
offrent un avantage sur les méthodes traditionnelles puisqu'ils
n'occasionnent aucune blessure au porc et sont encore plus précis que
I'enfoncement d'une aiguille ou d'une réglette. En plus, les méthodes plus
anciennes peuvent occasionner des déformations de la couenne ou de la
surface musculaire sous-jacente a la graisse.
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4.2. Le lait

Gunasekaran et Ay, (1994) ont comparé deux méthodes pour suivre
la coagulation du lait de vache en trois températures différentes : La
méthode de l'atténuation et celle de la vitesse de propagation, en utilisant
une fréquence de 1MHz a différentes températures. La vitesse ultrasonore
dans le lait addicioné de 90 ml de pressure et 15 ml de CaCl2 a été aux
environ de : 27°C = 1385my/s ; 32°C = 1415m/s et a2 37°C = 1420m/s. Les
auteurs ont conclu que la méthode de l'atténuation est plus performante,
car l'atténuation diminue progressivement pendant la coagulation. Cela
peut s'expliquer car la perte d'énergie est moins importante dans un
milieu élastique. La diminution a été rapide pendant la phase initiale
(phase enzymatique). D'ailleurs, les mesures de la vitesse présentent des
résultats tout a fait différents car elle est dépendante de la densité du
milieu. Pendant la coagulation la vitesse diminue d'abord et, ensuite
augmente lentement, mais avec des fluctuations évidentes.

Les propriétés acoustiques du lait peuvent servir pour les mesures
des solides non gras et de la matiére grasse avec précision (Fitzgerald, et
al., 1961). La vitesse ultrasonore augmente si la concentration des solides
non gras augmente. Au-dessus d'une température caractéristique, la
vitesse diminue si la concentration en matiére grasse augmente. En
dessous d'une température caractéristique, la vitesse augmente si la
concentration en mati¢re grasse augmente. Aux environs de cette
température la vitesse dans le lait entier dépend seulement de la
concentration des solides non gras et est indépendante de la concentration
de la matiere grasse. La pente de la courbe vitesse - température du lait
entier dépend seulement de la concentration de la matiére grasse et est
indépendante de la concentration en solides non gras. Par conséquent a
une température caractéristique (15°C), la vitesse des ultrasons peut étre
utilisée pour déterminer la concentration de solides non gras, et la pente
pour déterminer la concentration en matiére grasse.

Hustad et al., (1970), employant les techniques ultrasonores ont
identifié la variation saisonniere de la composition du beurre en acides
gras. Les €tudes ont été poursuivies sur 126 échantillons de beurre
pendant treize mois. Les résultats ont montré une fréquence totale d'une
grandeur de 53 cycles par seconde (cps), environ. Avec des valeurs hautes
pendant les mois d'été et de basse fréquence. pour les mois d'hiver. Ces
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résultats sont prévisibles car la M.G.L.A. contient plus d'acide oléique
pendant les mois d'été (Svensen et Ystgaard, 1966 ; Jensen, et al. 1962).
De plus, plusieurs recherches ont montré que les rapports d'acide oléique
sur palmitique et myristique et les rapports de stéarique sur palmitique et
myristique sont beaucoup plus significatifs pendant les mois d'été, en
opposition & ce que se passe pendant les mois d'hiver (Artamentova et
Martynushkina, 1966 ; Jensen et al., 1962 ; Svensen et Ystgaard, 1966).
La présence d'acides gras de chaine longue et d'acides gras insaturés
pendant 1'été, peut expliquer l'augmentation des fréquences pour cette
période.

Cette relation permettra l'utilisation des ultrasons pour
l'identification des fraudes de la M.G.L.A. avec des autres graisses et

huiles.

4.3. Le fromage

Lee et al., (1992) en utilisant la technique de transmission, ont
étudié les propriétés rhéologiques de trois fromages ayant 45%, 50% et
55% d'extrait sec total. La densité des fromages, constante, a été
respectivement 1,0¥103 ; 1,1*103 et 1,4*103 Kg/m3-

Pour les calculs, les auteurs ont utilisé les équations suivantes,
définies par Kono (1960, 1961).

» Module de conservation de cisaillement ou module élastique (G")

201 _ A2v/2 2
pVS (1 A5VS /@ ) L7

G =
(1+A5VS | 0*)?

» Module de perte ou module visqueux (G")

3,42 2
G - _2PVsAs o 1.8
(1+A%VE | 0?)?

avec !

As est le coefficient d'atténuation de cisaillement (Np/m)

Vs est la vitesse longitudinale
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p estla densité (Kg/m3)

o = 2nf (rad/s)

f estla fréquence (1/s)

G' est le module élastique (N/m?2)

G" est le module visqueux (N/mZ2)

Les résultats obtenues par Lee et al., (1992) suggérent qu'il y a une
dépendance linéaire entre la vitesse des ultrasons et la fréquence des

ultrasons.

Les figures 1.2 et 1.3 (Lee et al., 1992) montrent la dépendance du
module élastique (G') et du module visqueux (G") - fréquence
ultrasonore. Les propriétés rhéologiques des fromages augmentent avec
l'augmentation des fréquences ultrasonores. De la méme facon, les
modules €lastiques et visqueux des fromages, augmentent avec
l'augmentation de l'extrait sec total.

Les figures 1.4 et 1.5 (Lee et al., 1992) montrent les résultats
obtenus avec un viscosimétre a plaque paralléles a2 5% de déformation.
Les résultats montrent une variation presque proportionnelle pour les
différents taux d'extrait sec (% Cheese) pour G' et G".

La dépendance de G' et G" avec les fréquences ultrasonores sont

qualitativement comparables aux résultats obtenus avec le rhéomeétre
traditionnel. De plus, les deux équipements de mesures indiquent un bon
accord qualitatif.
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Figure 1.2. Spectre de fréquence du module élastique (G') des
fromages, utilisant un équipement d'ultrason (D'aprés Lee et al., 1992)
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Figure 1.3. Spectre de fréquence du module visqueux (G") des
fromages, utilisant un équipement d'ultrason (D'apres Lee et al., 1992)
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Figure [.4. Dépendance du module élastique (G') des fromages,
utilisant un viscosimetre a plaque paralléles a 5% de déformation
(D'aprés Lee et al., 1992)
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Figure [.5. Dépendance du module visciueux (G") des fromages,
utilisant un viscosimetre a plaque paralleles a 5% de déformation
(D'apres Lee et al., 1992)
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Ces auteurs montrent également 1’évolution de la vitesse d’ondes
ultrasonores dans des fromages et pates de boulangers, en fonction de la
fréquence. C’est ainsi qui pour les fromages on peut tirer de leurs travaux
la figure ci-dessous.

3.5e+3
Ultrasonic Device % Cheese
3.0e+3 A
g - mE 55
= mee 50
B 2.5e+3 1 = " 7 L4 5
2 ce A
S 2.0e+3 A
- m B A A
— N e® A
e 15e+3 1 Y ®
L% 1
(a1
=
A4 1 0e+3 A ® AA
S0 et+2

30e+5 4.0e+5 5.0e+5 6.0et+5 7.0e+5 8.0e+S 9.0e+5 1.0e+6 l.le+6
Ulirasonic Frequency (Hz)

Figure 1.6 Vitesse ultrasonore dans des fromages en
fonction de la fréquence (D’aprés Lee et al., 1992)

Maiorov et Ostroumov (1977) ont développé une méthode
ultrasonore (brevet) pour suivre 1’affinage du fromage basée sur la
configuration du graphique obtenu en utilisant des fréquences allant de
18-22 kHz et puissance de 2-8 W. D’ailleurs les auteurs ne présentent pas
des résultats des mesures de la vitesse.

4.4. Autres produits

Steele (1974), utilisant un oscilloscope 2 2MHz de fréquence, a
mesuré la distance entre chaque pulse pour déterminer la concentration en
eau des échantillons de créme glacé ayant entre 70-80% d'humidité.
L'auteur a trouvé une relation linéaire entre la distance du pulse et
I'humidité avec une fiabilité de + 1% pour les mesures.

Pour prouver qu'il existe un rapport entre la vitesse ultrasone et le
contenu total en solides dans des produits alimentaires, Zacharias et
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Parnell (1972) ont réalisé des mesures de la vitesse a 25°C et fréquence de
3,5 MHz, sur 39 produits alimentaires d’origine végétale. Tableau 1.4

Tableau I.4
Vitesse ultrasonore de divers produits alimentaires
(d'aprés Zacharias et Parnell, 1972)

Vitesse ultrasonore (m/s)
Produits Non dilué | Addition de
10% d'eau
Pruneau jus A 1575,1 1566,9
Pruneau jus B 1576,0 1567,4
Pruneau jus C 1573,7 1565,5
Tomate jus A 1526.,4 1523,5
Tomate jus B 1530,9 1527,5
Tomate jus C 1526,3 1523,3
Mélange jus végétal 15289 1526,8
Jus pamplemousse 1531,0 1527.8
Jus d'orange 1538,7 1534,2
Jus d'ananas 1552,0 1546.,6
Nectar de pomme 1552,0 1546,4
Nectar de pomme-poire 1549,7 15439
Nectar de banana-pomme 1548,8 1543.2
Jus de pomme 1543,7 1539,2
Mélange de jus A 1550,0 15442
Mélange de jus B 1549,5 1543.,9
Jus de canneberge 1549,5 15439
Jus de citron 1523,5 1520,8
Jus d'abricot 1550,0 1544,8
Jus d'orange ( grand volume) 1541,2 1536,6
Jus d'orange ( grand volume) + 10% canne a sucre 1570,2 -
Jus de raisin 1563.,0 1556,0
Sirop de chocolat 1900,0 1841,5
Sirop d'érable 1854,6 1802,0
Sirop de mais (1égére) 1957,0 1884,8
Sirop de mais (noir) 1953,0 1879,7
Ketchup tomate A 1688,0 1668,5
Ketchup tomate B 1666,5 1650,0
Moutarde 1570,7 1564,1
Compote de pomme 1583,8 1570,6
Vinaigre(eau distillé) 1514,3 1512,8
Vinaigre de pomme cidre 1520,6 1518,6
Sauternes 1575,1 -
Xéres sec 1612,1 -
Eau distillée 1496,7 -
Huile d'olive 1447.,6 -
Huile de mais 1451,1 -
Huile d'arachide 14499 -
Huile végétale 14497 -
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Les essais ont été également réalisés avec l'ultrason (fréquence = 3,5
MHz) pour déterminer la consistance du "yeast slurry” et le contenu de

matiere grasse dans des margarines (Feil et Zacharias, 1971).

Le tableau 1.5 montre des corrélations entre la texture déterminée
par les ondes ultrasonores longitudinales et le test obtenu par I'INSTRON,
d’aprés Beudon et al., 1994. Les auteurs ne précisent pas quels ont été les

produits utilisés pour cette analyse.

Tableau I.5
Coefficients de corrélation entre parametres
(d'aprés Beudon et al., 1994)

ND | ATT | DUR | COHE | COLL | ELST | MAST | PRG | G/S | MG
ND 1 1093 0741 085 1 0941074 095 10711 - -
ATT 093 1 1 10701 - - - 0,97 _ _ _
DUR | 074 1 070 i 1 - - — - 076 | - -
COHE | 085 | — - 1 - - _ - _ _
COLL | 094 | - - - 1 _ _ _ _ _
ELST | 074 | _ - _ - 1 _ _ _ _
MAST | 095 { 097 i — _ - - ] _ _ _
PRG 0711 - 10761 - - - - 1 10251 065
G/S - - - - - - _ 025 | 1 -
MG - - - - - - - 0,65 | - -

Test ISOTKON = test double cycle en compression uniaxiale a vitesse constante.

ND
ATT
DUR
COHE
COLL
ELST
MAST
PRG
G/S
MG

D'ailleurs, les auteurs ont élaboré un modele linéaire de type
Y = Ax + B de la dureté en fonction de l'atténuation correspondant a

= Note Dosage (Humaine, visuelle) Note de texture
= Atténuation des Ultrasons

= Dureté INSTRON

= Cohésion INSTRON

= Collant INSTRON

= Elasticité INSTRON

= Masticabilité INSTRON

= Test pénétration

= Qras/sec

= Matiere grasse
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divers produits. Les valeurs expérimentales sont : A = 2,85 et B = -1,10,
avec R2 = 0,94. La figure 1.7 monitre ces valeurs expérimentales.

4,5
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5
\8 3,5 4 [
2
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& 3,0 4
R
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=]
L 25 .

2'0 L 1 ¥ 1 T H 1 T

1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7 1,8 1,9 2,0
Atténuation (dB/micro-s)
Figure 1.7

Droite de la dureté modélisée en fonction de l'atténuation
(d’apres Beudon et al., 1994).

Martin (1992), en utilisant les fréquences comprises entre 500-
1000kHz a mesuré la vitesse des ultrasons en différentes essences de bois,
suivant le sens longitudinal et transversal. Le tableau ci-dessous montre

les résultats.

Tableau 1.6
Vitesse ultrasonore pour différents essences suivant les
sens longitudinal (//) et transversal (Ll). (D’aprés
Martin, 1992)

Essence Vitesse ultrasonore (m/s)
Fibres (//) Fibres (1)
sapin-épicéa 4790 1072
pin 4760 932
sapin 4890 1033
érable 3826 1194
hétre 4638 1420
chéne 4304 1193
tilleul 3700 680




IV - COLORIMETRIE

1. Colorimétrie - Généralités

Les principes de base du phénomeéne visuel de la couleur repose sur
les notions de fonctions psychophysiologiques et d’origine physique.

Pour interprétation psychophysiologiques de la perception visuelle,
c’est le couple oeil-cerveau qui joue ce rdle. Les phénomenes physiques
sont fondés sur la source lumineuse et 1’objet (réflectance de la lumiére

par 1’objet).

Pour définir une couleur et la quantifier, nous avons besoin
d’associer ces quatre réalités (oeil-cerveau et source lumineuse-objet).

La perception de la couleur est réalisée sur la rétine de I'oeil et le
cerveau interpréte cette couleur.

1.1. Mécanismes de la vision des couleurs

Nous allons rappeler brievement les éléments qui conduisent a la
compréhension de la mesure de couleur.

L’oeil : C’est un capteur hautement spécialisé ou la rétine est un
organe qui comporte deux types principaux de cellules : les batonnets,
sensibles a des différence d’intensité lumineuse et les cones dont le
fonctionnement est plus complexe et comportant trois types de sensibilité
qui se situent & des longueurs d’ondes différent (dans le bleu A= 447 nm,
le jaune-vert A = 547 nm et le rouge A = 577 nm).

La sensibilité de ses trois centres d’excitation a été étudiée par la
C.ILE (Commission Internationale de I’Eclairage) en 1931 a partir de
I’observation de nombreux individus (observateurs de référence) et
normalisée sous la forme de courbes de sensibilité en fonction de la
longueur d’onde de 1’observateur standard pour les angles de vision de
(2°) et (10°) : z (A) dans le bleu, y (A) dans le jaune-vert, x (A) dans le
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rouge. Le schéma ci-dessous (figure 1.8) représente le fonctionnement des
échanges oeil-cerveau.

oeil cerveau
rouge O z X-Y = rouge-vert t 2
jaune-vert O Y / Y P | yminance L
bleu O—2 \ Y-Z = jaune-bleu + b
sensibilité des cones couleurs antagonistes
Figure 1.8

Schéma de fonctionnement oeil-cerveau
(Janin, 1987)

La configuration y (A) correspond exactement a la courbe de
sensibilité de ’oeil humain (vers A = 550 nm). Elle servira de base de
comparaison avec les intensités lumineuses percues dans le bleu et le
rouge et tout au long du spectre visible (400 a 700 nm).

L’oeil travaille aussi comme un réducteur de données 2 partir de
toutes les informations regues dans le spectre visible, ce qui permet de
recomposer entre les sensations des c6nes 2 dominance rouge, bleu et
jaune-vert qui sont les stimuli de base de la vision colorée et de les
comparer entre elles. Il y a ainsi une interdépendance des différents
domaines des couleurs rouge, jaune-vert et bleu dans les messages
transmis au cerveau (paires de couleurs opposées) et qui permettront de
repérer les couleurs.

Conformément a la sensibilité “d’observateur standard de
référence”, on enregistre et on évalue les parties réfléchies et transmises
de la lumiére. Les sommes des valeurs pour les excitations bleue, verte-
jaune et rouge sont appelées coordonnées chromatiques normalisées ou

tristimulaires X, Y et Z.

Le cerveau : il traduit les informations regues qui en retour donnent
la sensation colorée. La couleur n’est donc pas une propriété physique.
Elle résulte d’une activité cérébrale.
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Les sources lumineuses ou illuminants : peuvent conduire a
I’obtention d’illuminants divers de réparation spectrales de différentes
énergies. Ils sont caractérisés par 1’énergie émise en fonction de la
longueur d’onde il existe autant d’illuminants que de répartition de
I’énergie spectrale pour chaque illuminant. Nous donnons ici, des
exemples de trois illuminants (Figure 1.9).

et
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(Longueur d'onde nm)

Figure 1.9
Répartition spectrale des illuminants C.I.LE (A,B,C)

Un illuminant est caractérisé par une courbe spectrale dont la
répartition relative d’énergie est définie dans le domaine des longueurs
d’ondes capable d’influencer la vision de la couleur des objets.

Les illuminants normalisés sont :

» Illuminant A - lumiere artificielle
» Illuminant B - lumiere directe du soleil
« INuminant C - lumiére moyenne du jour
e Illuminant D - lumiere du jour
Le flux lumineux mesuré par photométrie et émis par ces sources va

étre plus ou moins important dans les domaines du bleu, jaune-vert et
rouge, il dépend de I’efficacité lumineuse de 1’oeil de chaque individu.

Les objets : la nature physique et la composition chimique de 1’objet
est responsable de la transmission, de la réflexion et de 1’absorption des
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flux lumineux venant des différents sources. Dans le cas d’objets
réfléchissants, la réflectance de chaque objet est caractérisée par la courbe
de réflectance qui permet aussi de calculer le flux réfléchi. La Figure 1.10

montre un exemple de spéctre de réflectance de biscuit.

A
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e 80 Underbaked _-—==- Standard
% 60 - //”,,-—-
g 40 Overbaked
o
20
0 . . SN
400 500 600 700

Wavelength (nm)

Figure 1.10
Spéctre de réflectance des biscuits. D’apres Steele et
McFarlane (1981)

2. Définition d’un espace chromatique (valeurs X, Y et Z)

Lorsque, I’on détermine un spectre de réflectance en fontion de la
longueur d’onde et quand on dispose pour la mesure d’un objet des
valeurs : R(A) : réflectance de 1’objet; E(A) : énergie lumineuse de
I’'illuminant; x(A), y(A), z(A) : courbes de 1’observateur standard; y(A) :
courbe d’efficacité lumineuse de 1’oeil humain, on peut alors déterminer
la luminosité de 1’objet parfaitement réfléchissant sous l'illuminant E
soit : | E(L), y(), d(A).

La couleur d’un objet peut étre défini pour les valeurs tristimulaires
que sont des coefficients spécifiques a appliquer a I’objet mesuré sous
I’illuminant considéré. A I’aide de ces trois nombres, on peut obtenir dans
le systtme C.ILE (Hunter, 1975 ; Kowaliski, 1978) : la clarté (Y) et les
coordonnées chromatiques (x =X /X +Y +Z;y=Y/X+Y +7Z;
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z=1-(x +y) ) ; la longueur d’onde dominante : AD sur le diagramme
C.LE. 1931 et la pureté de la teinte en %. La longueur d’onde dominante
est la longueur d’onde de la radiation qui mélangée avec une quantité
appropriée de blanc de référence permet d’obtenir la couleur mesurée. La
pureté d’excitation mesure la quantité de blanc a ajouter. Ce diagramme
permet une visualisation du point de couleur des coordonnées x + y, et est
en rapport avec la psycho-sensibilté pour la définition des sources
lumineuses. La notion de longueur d’onde dominante est utile par la
définition des colorants.

En associant les courbes de sensibilité de 1’observateur standard
C.LE. (2°) et (10°), la courbe de réflectance de I’objet et la courbe
caractéristique de !’illuminant utilisé, nous pouvons calculer les
composantes trichromatiques (X, Y, Z).

A partir des trois valeurs tristimulaires (composantes
trichromatiques), d’autres systemes de représentations des couleurs ont
été crées, parmi lesquels on cite, le syst¢tme CIELAB 1976, recommandé
par la C. L. E. et qui est le plus utilisé pour le repérage des couleurs et
leur quantification parce que le systeme CIELAB 1976, permet de
fournir un espace de la couleur plus uniforme.

Les différences de couleur entre les objets peuvent étre exprimées
par des distances géométriques réguliéres entre les points repérés dans les
trois axes rectangulaires : L*, a*, et b¥.

Dans ce systeme , les parametres peuvent étre définis comme
ci dessus :

L*, est la luminance ou la clarté qui varie de O (pour le noir
absolu) a 100 (pour le blanc absolu).

Le parametre a*, positionne la couleur de l’objet sur l’axe
vert-rouge. Si a* est négative, 1’objet réfléchit dans le vert et le
jaune-vert, dans le cas contraire (a* positif), 1’objet réfléchi dans 1’orange
et le rouge.

Le parameétre b*, décrit la couleur de 1’objet sur I’axe jaune-bleu. Si
b* est supérieur a zéro (b* +), cela signifie que la couleur se rapproche
du jaune. Une valeur de b* inférieure a zéro (b* -), indique que la
couleur se rapproche du bleu.
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Le parametre c¢*, donne la valeur de la saturation de la couleur.
Dans le cas ou ¢* est nul, il indique une couleur qui se trouve sur I'axe Y
et qui est décrit a I’aide de la seule valeur de L*, elle s’appellera couleur
“gris”. Une valeur de c* tres élevée, exprime une couleur fortement

saturée.

Le parametre h*, désigne 1’angle de teinte. On relie des points de
couleur dans I’espace CIELAB (1976) avec l'origine du systeme de
coordonnées. L’angle constitué par cette droit et par I’axe a* est appelé

h*.

Les relations entre les quantités L*, a* 6 b* et les valeurs
tristimulaires X, Y, Z sont : la clarté d’un objet est donné par, L* = 116
(Y/Yn)l/3 - 16 ; la coordonnée sur 1’axe bleu-jaune, a* = (&)
500{(X/Xn)1/3 - (Y/Yn)!/3} ; la coordonnée sur I’axe bleu-jaune, b* =
(£) 200 {(Y/Yn)1/3 - (Z/Zn)1/3} ; la chromaticité ou distance du point de
la couleur a I’axe des clartés, c* = (a*2 + b*2)1/2 ; I'angle de teint repeére
sur la cercle chromatique, h* = arctan (b*/a*). Ou Xn, Yn, Zn sont les

valeurs tristimulaires de référence du blanc pour I’illuminant utilisé.

3. Mesure de la couleur

Les méthodes destinées a la mesure de la couleur peuvent étre
comparatives et quantitatives.

La méthode comparative a presque toujours comme base un atlas de
couleur: Munsell, O.S.A., N.C.S., etc. En prenant comme exemple 1’atlas
Munsell (1972), il apport en comparaison la teinte, la saturation et la
clarté permettant de définir un couleur. Cette méthode comparative est
insuffisante lorsque les échantillons présentent des écarts colorimétriques
voisins. Davis et Beals (1977), étudiant la couleur du bois de
“Liquidambar”, il a montré I’inefficacité de cette méthode. Les bois ne
couvrent donc qu'un domaine trés limité de 1’atlas de référence des
couleurs et il est difficile de comparer visuellement un étalon de couleur
homogeéne et un échantillon de bois a ’aspect toujours trés hétérogene.

La colorimétrie quantitative est une méthode objective, plus efficace
pour la mesure de la couleur. Les techniques instrumentales quantitatives
actuellement en vigueur simulent la vision humaine en prenant en compte
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les mécanismes physiologiques de la perception visuelle. Ils sont tous
basés sur les mémes principes :

standardisation de 1’éclairage
standardisation de 1’objet
mesure de I’intensité lumineuse réflechi

analyse de la réflectance

interpretation des luminances transmises (réflectances) pour chaque
longueur d’onde en termes de composants lumineuses dans un espace
chromatique tridimensionnel X. Y. Z ; L, a, b.

Cette couleur mesurée est définie par I’indication de I’illuminant de

I’observateur standard, de la géométrie du dispositif de mesure et du
tristimulus X, Y, Z.
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V - LES PLANS D'EXPERIENCES

1. Définition. Généralités.

Le Petit Robert définit le mot "expérience" comme suit :
"Elargissement ou enrichissement de la connaissance, du savoir, des
aptitudes. Le fait de provoquer une observation dans l'intention d'étudier
un phénomene, de contrdler ou de suggérer une idée, une hypothese.

Une expérience est une intervention volontaire dans un systéme en
fonction pour observer ou mesurer les effets de cette intervention. Dans
"plan d'expériences"”, le mot plan est pris dans le sens de travail détaillé,
de planning.

Les plans d'expériences constituent un outil de portée universelle.
Quel que soit le secteur d'activité et quel que soit l'industriel, ce dernier
est toujours amené a procéder a des essais.

La connaissance et le savoir faire dans 'entreprise sont les méthodes
les plus utilisées. Mais elles peuvent se révéler insuffisantes, dans un
monde de compétition croissante. L'utilisation d'une méthodologie
appropriée aux problémes d'optimisation est alors une aide déterminante.

Le plan d'expériences est, a I'heure actuelle, un moyen trés utilisé
pour développer la connaissance, mettre au point un procédé ou la
formulation d'un produit précis.

Les plans d'expériences sont des constructions permettant d'analyser
simultanément l'effet de plusieurs facteurs avec une bonne connaissance
des avantages attendus et des risques encourus.

2. Introduction

Contrairement & la notion traditionnellement admise, la meilleure
précision sur les résultats est obtenue lorsque tous les facteurs varient
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dans chaque expérience. Ce qui nous l'intéresse, c'est de maitriser
simultanément un ensemble de caractéristiques.

Comme dans toute démarche scientifique, il est nécessaire de
réaliser un certain nombre d'expériences, afin de découvrir des
corrélations entre les variables prédictrices et le critere a prédire.

Dans toute expérimentation, un certain nombre de conditions est a
respecter, si on veut obtenir, en un minimum d'expériences, le plus grand
nombre possible d'informations valables, et dans le cas d'une amélioration
de procédés, si on veut atteindre le plus rapidement possible les zones
d'optima (Larpent-Gourgaud et Sanglier, 1992). Les conditions sont les

suivants :
+ Détermination des buts de l'essai
« Efficacité de l'expérimentation et réponses non faussées

+ Détermination de la signification des résultats

» Confirmation.

La méthode des Plans d'Expériences permet de faire varier les
niveaux de tous les facteurs a la fois, & chaque expérience, mais de fagon
programmeée et raisonnée. Le fait de faire varier tous les facteurs a la fois
n'est pas un inconvénient, mais au contraire offre de nombreux avantages

parmi lesquels :
+ diminution du nombre d'essais
» possibilité d'étudier un trés grand nombre de facteurs
+ détection des éventuelles interactions entre facteurs
 détection des optimaux
» meilleure précision sur les résultats
« détermination des résultats avec une bonne précision.

Seuls des plans, pour 1'étude simultanée de plusieurs réponses,
permettent d'obtenir des réponses exactes et d'atteindre certaines zones
optimales. Seul I'examen simultané de plusieurs facteurs peut permettre la
mise en évidence des interactions entre ces facteurs. Dans le cas ou existe

une interaction, il y a un facteur de multiplicité entre les facteurs
expérimentaux (Larpent-Gourgaud et Sanglier, 1992).

55



Chap. I - Revue bibliographique : Les plans d’expériences

Les plans d'expériences permettent 1'étude de nombreux facteurs
tout en maintenant le nombre des essais a des hauteurs raisonnables, c'est
pourquoi une de leurs applications principales est la recherche des
facteurs influents.

La recherche des facteurs influents consiste :

+ a fixer deux valeurs seulement pour chaque facteur. Ces valeurs
seront appelées niveaux.

» a étudier le plus grand nombre possible de facteurs, méme ceux,
qui semblent a priori ne jouer qu'un faible role.

Un facteur est une variable expérimentale, ou un état, qui agit sur le
systeme étudié.

La réponse du systeme est la grandeur que l'on mesure pour
connaitre l'effet des facteurs sur le systéme. La réponse peut étre de type
quantitatif ou qualitatif.

Un facteur influent est un facteur qui, lorsqu'il est modifié, modifie
la réponse du systéme.

3.  Méthodologie de construction des plans d'expériences

3.1. Les plans factoriels complets a 2 niveau : 2K

L'étude d'un plan complet consiste & étudier toutes les combinaisons
possibles des facteurs pris en considération dans 1'expérience.

Les plans factoriels & deux niveaux sont les plus simples, mais ils

sont trés utiles, car ils ont de nombreuses applications, soit sous forme de

plans complets, soit sous forme de plans fractionnaires.

Le nombre d'expériences nécessaires pour l'ensemble des
combinaisons est assez facile a calculer.
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Par exemple :

1 - Pour 3 facteurs a 2 niveaux, le plan complet comporte
2 %2 #2 = 23 = 8 expériences.
2 - Pour 2 facteurs a4 4 niveaux, le plan complet comporte

4 x 4 = 42 = 16 expériences.

Dans les plans factoriels a deux niveaux, deux niveaux codés -1
(niveau bas) et +1 (niveau haut) sont étudiés. Ce codage permet une
simplification des évaluations et une comparaison normée.

Le fait d'attribuer la valeur -1 au niveau bas du facteur et +1 au
niveau haut revient a réaliser un changement d'unité de mesure et un
changement d'origine, qui permettent de traiter tous les facteurs de la
méme maniére. Les variables sont alors dites réduites on codées.

Exemple de construction avec k=3

La matrice des essais comporte k colonnes et 2k lignes.

» colonne du 1°r facteur : alternance de -1 et +1,

» colonne du 2¢€ facteur : alternance de -1 et +1 de 2 en 2,
» colonne du 3¢ facteur : alternance de -1 et +1 de 4 en 4
» colonne du 4¢ facteur : alternance de -1 et +1 de 8 en 8

La colonne "interaction" s'obtient en multipliant ligne a ligne les
colonnes des deux facteurs. Exemple : facteur 1 et facteur 2 = interaction

1.2.

Pour chaque facteur il y a autant de signe -1 que de signe +1.
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Tableau 1.7
Matrice d'Expériences et des Effets

N°Essai | Moy | Fact1 | Fact2 | Fact3 | Inter.i2 Inter 23 Inter 13 Réponse
1 + + + + Y1
2 + + - - - + - Y2
3 + + - - - + Y3
4 + + + + Y4
5 + + + - - Y5
6 + + + - + Y6
7 + + + + - Y7
8 + + + + + + + Y8

Effets Em E1l E2 E3 E12 E23 E13
Diviseur 8 8 8 8 8 8 8

Pour calculer I'effet moyen de chaque facteur, on utilise le tableau
des essais (Tableau 1.7). Pour un facteur donné, chaque valeur de la
réponse est affectée du signe correspondant dans la colonne de ce facteur ;
la somme algébrique obtenue est divisée par le nombre des essais.

EM. = (Y1+Y2+Y3+Y4+Y5+Y6+YT7+YR)/8

El =(Y1+Y2-Y3+Y4-Y5+Y6-Y7+Y8)/8

E2 =(-Y1-Y2+Y3+Y4-Y5-Y6+Y7+Y8)/8

112 =(12) = (Y1-Y2-Y3+Y4+Y5-Y6-Y7+Y8)/8

L'effet d'un facteur sur une variable réponse est le changement qui

se produit dans la réponse lorsque le facteur passe de son niveau bas a son
niveau haut.

Effet négatif ne signifie pas effet néfaste. L'effet est négatif quand la
réponse diminue lorsque le facteur correspondant passe du niveau -1 au
niveau. +1. II est naturellement dit positif, quand la réponse augmente.
lorsque que le facteur correspondant passe du niveau -1 au niveau +1.
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3.1.1. Généralisation a k facteurs.

Le plan comporte N = 2k expériences qui permettent d'obtenir les
2k informations suivants :

[}

la moyenne,

les k effets des facteurs,

- [i interaction du 1€r ordre,

- [i interactions du 2¢me ordre,

l'interaction des k facteurs entre eux.

La matrice des expériences et la matrice des effets se construisent
selon les régles énoncées. Le calcul des k effets principaux et des 2k-k-1
interactions s'effectue également de la méme maniere. Il n'y a donc pas de
limite théorique au nombre k de facteurs étudiés ; seul le nombre d'essais
devient vite trés grand lorsque k augmente.

3.2. Les plans factoriels fractionnaires 4 deux niveaux
2k-p

Les plans fractionnaires sont des plans optimaux. L'étude de ces
plans est capitale car c'est grice a ces plans que l'on diminue
considérablement le nombre des expériences, en focalisant l'attention sur
les effets les plus intéressants.

En effet, pour construire un plan fractionnaire, on choisit un plan
d'expérience complet dont on écrit la matrice des effets. Puis on
sélectionne une interaction d'ordre plus élevé possible pour qu'elle ait le
plus de chance d'étre faible. On utilise les signes - et + de cette interaction
pour étudier un facteur supplémentaire. Par exemple pour un plan 24-1,
le plan de base est un plan 23 et le facteur 4 est étudié avec interaction

123 par exemple.

Tous les plans fractionnaires posent le méme probleme
d'interprétation des résultats. Les hypotheses de travail que l'on retient en
général sont les suivants :
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* les interactions du 3€M€ oy d'ordre plus élevé sont considérées

comme négligeables.
* Siun contraste est nul, cela peut signifier :
- que les effets aliasés sont tous nuls, cas le plus probable,

- que les effets aliasés se compensent, cas rare a ne pas considérer
dans une premiere approche;

* si deux effets sont faibles, on supposera que leur interaction l'est
aussi,
* si deux effets sont forts, on se méfiera de leur interaction qui peut

également étre forte.

Pour interpréter les résultats d'un plan fractionnaire, il est donc
essentiel de savoir comment sont aliasés les effets et les interactions. En
effet, dans le cas précédent, le calcul des effets serait le suivant :

hi = A+B.CD.=A

h2 = B+A.CD.=B

h3 = C+ABD.=C

h4 = D+ABC.=D

h5 = AB+C.D.

h6 = B.C.+ AD.

h7 = A.C. +B.D.

h8 = M+ AB.C.D.

Pour que les résultats d'un plan fractionnaire puissent étre

interprétés, il faut que les effets intéressants soient aliasés avec des
interactions négligeables. Tout repose sur le choix de 1'aliase initiale.

Les méthodes présentées ici ne se veulent pas limitatives. Nous
avons présenté uniquement les méthodes qui présentent un intérét pour
notre cas d'étude et plus particulierement celles que nous avons utilisées
pour décrire notre méthodologie.
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CHAPITRE II - MATERIELS ET METHODES

1. Introduction

Le fromage "Requeijdo” est un produit typiquement brésilien, dont
la technologie est apparentée a la fabrication des fromages fondus. Une
des caractéristiques essentielles du produit concerne l'obtention d'une
texture onctueuse ; quantifier et paramétrer les différents facteurs qui
influent sur cette propriété permet de mieux maitriser la production de ce

fromage.

L'objectif de notre travail est d'étudier les propriétés physico-
chimiques et organoleptiques de fromage du type "Requeijdo” en fonction
de différentes paramétres de fabrication et de composition.

2. Les plans d’expériences

Pour mieux maitriser les paramétres de fabrication nous avons
.utilisé une méthodologie d'étude des parameétres, par plans d'expériences,
selon le modele du tableau IL.1.

La composition des produits a été la suivante :

- EST :40; 45 et 50%
- G/S:45;55et65%
- SF:0,5;295et4%
- Temps de traitement thermique : 2 ; 9 et 16mn

La concentration en sel de fonte est en rapport avec la quantité de
caillé de chaque fabrication.
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Tableau II.1
Matrice des effets d'un plan 2K-P

N°Essai | F1 | F2 | F3{ F4 [112|113(114{123|124{134| Y
1 40 45 2 0,5 + + + + + + Y1
2 50 & 45 2 40 ¢ - - + |+ - - Y2
3 40 | 65 2 40 ¢ - + - - + - Y3
4 50 ¢ 65 2 0,5 + - - - - + Y4
5 40 { 451 16 § 40 ¢ + - - - - + Y5
6 50 45 16 { 0,5 - + - - + - Y6
7 40 ¢ 65§ 16 { 0,5} - - + { + - - Y7
8 50 65 16 4,0 | + + + + + Y8
9 45 55 9 1295% 0 0 0 0 0 0 Y9

NIV. - 40 § 45 2 0,5

NIV. + 50 £ 65§ 16 § 4,0

» F 1 =Extrait Sec Total (%) - EST

» F 2 = Matiére Grasse dans 1'Extrait Sec (%) - G/S
* F 3 =Temps de Traitement Thermique (mn)

» F 4 =Concentration (%) en Sel de Fonte, S 4

* Y =Réponse

Ce plan fractionnaire nous a permis de faire une comparaison avec
les résultats de I'analyse sensorielle. Chaque essai a été réalise trois fois.

Un deuxieme plan d'expérience, complet, a été proposé pour étudier
les effets des parameétres de composition sur les propriétés texturales et
physicochimiques des produits (tableau II.2).
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Tableau II1.2

Matrice des effets d'un plan 24

Y =Réponse

F 1 =Extrait Sec Total (%) - EST
F 2 =Matiere Grasse dans 1'Extrait Sec (%) - G/S

F 3 =Temps de Traitement Thermique (mn)
F 4 =Concentration (%) en Sel de Fonte ( 3/4 S 9 + 1/4 S 10)

N°FEssai| F1|F2|F3| F4|112]113|114|123|124)134] Y
1 4041451 2 10,5 + + + + + + yl
2 5014512105 - - b+ o+ L+ Y2
3 401651 2 10,5 - + + - - + {y3
4 501651 2105} + | - - - -+ 1 y4
5 401451161051 + | - + 1 - 1+ - iy
6 504511605 - i + | - -1+ 1 - 1 y6
7 40165116105 - | - + 0+ -1 -1y
8 50165116105 +{ + 1 - + 1 -1 -1y8
9 401451 21 4 + + - + - - y9
10 |50i45i 21 41 -4 -+ + i+ -1 - 1yl0
11 40i651 21 41 -4 + | - b+ b -yl
12 50165 2} 4 + - + - + - 1yl2
13 |40i451161 4 | + | - - - - o+ 1yl3
14 50451164 4 - + + - - + | yl4
15 |40:65i116% 4 | - | - -+ L+ L+ iyls
16 50165116} 4 + + + + + + | ylé
17 45155194295, 0{ 0} 0, 0O} 0 0 yl7
18 (45151914295t 0} 04{ 01! 0} Ot O }yl8
19 |45i55i 942950 0y 04 0 :{ 0| O O {yl9

NIV.- | 401 45{ 2105

NIV.+ | 501 65] 161 4
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La composition des produits a été la suivante :
- Extrait sec total : 40 ; 45 et 50%
- Matiere grasse dans ’extrait sec : 45 ; 55 et 65%
- Sel de fonte : 0,5 ; 2,95 et 4%

- Temps de traitement thermique : 2 ; 9 et 16mn

L’analyse de régression multilinéaire des résultats expérimentaux a
été faite a 1’aide du logiciel NEMROD.

3. Technique utilisée pour la fabrication du '"Requeijao
tradicional"

Notre travail a été réalisé au Laboratoire de Physico-chimie et
Génie Alimentaire de 1'Ecole Nationale Supérieure d'Agronomie et des
Industries Alimentaires de I'Institut National Polytechnique de Lorraine -
Nancy - France.

3.1. Préparation des échantillons

Les produits expérimentaux ont été fabriqués sur une installation
expérimentale ( Stephan UMC 5 electronic ) & partir du lait écrémé caillé,
de creme fraiche, de ferments lactiques, de sels de fonte et de chlorure de
sodium.

Les compositions et les parametres de fabrication ont été définis
précédemment ( Tableau II.1 et I1.2)

3.2. Fabrication du caillé

Le lait cru écrémé (800 litres) a été ensemencé en ferments lactiques
mésophiles a 2% ; suit le chauffage 4 32°C et maintenu en repos pendant
environ 20 heures : temps suffisant pour la coagulation acide de la
caséine. Le caillé (pH 4,6) subit une agitation lente avec montée de la
température jusqu'a 55°C. Ensuite, aprés la montée de la température, le
caillé est égoutté et lavé trois 4 quatre fois avec de l'eau froide (20 -
30°C). L'acidité du jus du dernier lavage doit étre comprise entre 4 -
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5°D. Les volumes de I'eau, pour chaque lavage, doivent correspondre a
50% du lactosérum obtenu. Le schéma de fabrication du caillé est montré

ci-dessous.

800 litres de lait cru écrémé

Ferment lactique (2%) ——> <<—— Chauffage a 32°C

( Repos : 20 heures)

Agitation lente
+
chauffage (55°C)

Ly
C Egouttage)
!

Lavage du caillé
(3 a4 fois)

Figure II.1
Schéma de fabrication du caillé

3.3. Fabrication du "Requeijio tradicional"

Le caillé enrichi de sel de fonte JOHA et de chlorure de sodium
(1%) est broyé a température ambiante. Le produit est ensuite fondu a
75°C ; T'addition de créme est alors réalisée aprés fusion en deux étapes
successives. Le mélange est cuit finalement & 84°C, en maintenant le

brassage.
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Le "Requeijdo"” obtenu est conditionné en pots de 250 grammes et
entreposé a 4°C pendant cing jours avant les analyses.

Caillé
Sel de Fonte
NaCl

Dispersion<— Broyage

&( Eau

Cuisson
ou
Fusion

Structuration ¢ ‘L

il

Créme fraiche)

Crémage

oy

Conditionnement

Figure II.2
Schéma de fabrication du "Requeijao tradicional"
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4. Méthodes instrumentales d’analyse des propriétés
texturales du "Requeijao tradicional"

Les tests mécaniques ont été réalisés a 1'aide d'une machine d'essai
universelle INSTRON UTM modele 1122. La température a €t€ ajustée a
15°C.

4.1. Le profil d'analyse de texture (TPA) par
compression

Les propriétés rhéologiques des aliments sont essentielles pour la
production de produits de haute qualité et sont aussi la clef du succes du
processus d'opération.

La plupart des méthodes instrumentales de 1'évaluation de la texture
est basée sur la déformation des échantillons. Les résultats de ces tests
dépendent naturellement de la géométrie, des taux et du niveau de
déformation, de la vitesse d'application, des propriétés rhéologiques
intrinséques du matériel et quelquefois de facteurs, comme la friction
(Bourne 1976 ; Voisey et deMan 1976a ; Shama et Sherman 1973 ;
Bagley et al., 1985b).

Les échantillons sont découpés en formes cylindriques a l'aide d'un
emporte piece, ayant les dimensions suivants : 17 mm de longueur et 16

mm de diamétre.

Les échantillons sont comprimés entre deux plaques d'acier
inoxydable poli, de 5 cm de diamétre. Figure II1.3. Nous avons fixé la
vitesse de déplacement de la traverse 2 10 mm/mn et un taux de
déformation relative de 70%. Les plaques de compression n'ont pas été
lubrifiées, puisque I'eau et la matiére grasse exsudées, suffisent pour la
friction ( Masi et Addeo, 1986).

La figure 1.4 montre une coube type du profil d’analyse de texture
(TPA), obtenue sur le “Requeijdo tradicional”.
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——>> Support
i : , ' mobile

Plaques de
compression

Figure II.3
Schéma du systéme expérimental pour étudier le
comportement rhéologique par compression du fromage

FORCE (N) Dureté-TPA
_}
E Surface A2
Surface Al E E

1 : )
| L1 1 \f] =2 \/DISTANCE (cm)
¥ 1

Surface A3
Figure IL.4

Profil type d’analyse de texture (TPA) obtenu sur le
“Requeijao tradicional”
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4.2. Parametres mesurés a partir de la courbe TPA

Afin qu’il n’y ait pas d’ambiguité sur les termes employer, nous
allons préciser qu’il, s’agit de parameétres issus du Profil d’Analyse de
Texture - TPA (recommandations FIL, 1991).

La Dureté - TPA (TPA Hardness) (N) est mesurée par le sommet
du pic au cours de la premiére morsure.

La Cohésion - TPA (TPA Cohesiveness) est obtenue en divisant les
deux surfaces a forces positives, obtenues a partir des deux morsures

(A2/A1).

L'Elasticité - TPA (TPA Springiness) est obtenue en divisant les
deux distances, correspondant aux deux phases de compression soit
Lo/L1.

L'Adhésivité - TPA (TPA Adhesiviness) a été évaluée a partir de
l'aire délimité par la courbe négative, soit la surface A3,

Caractere Collant - TPA (TPA Gumminess) (N) c'est le produit des

parametres dureté par cohésion.

Masticabilité - TPA (TPA Chewiness) (N) est le produit des
parametres caractére collant par 1'¢élasticité = dureté * cohésion *
¢lasticité

4.3. Le test de pénétration

Le test de pénétration consiste a2 mesurer la force nécessaire pour
faire pénétrer une sonde dans un aliment 2 une profondeur de pénétration
constante. La sonde provoque une déformation dans I'aliment.

Pour tous les essais, la vitesse de déplacement de la traverse, a été
fixée a 10 mm/mn pour minimiser l'influence de la vitesse d'application
de la contrainte.

Les tests de pénétration ont été réalisés a 1’aide d’une tige
cylindrique de 10 mm de diameétre adaptée sur la machine d’essai
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universelle INSTRON. La valeur de la force a été enregistrée pour une
profondeur de pénétration fixée a 10 mm.

L'extrapolation des deux tangentes aux courbes, permet d'obtenir un
point d'intersection qui a été utilisé pour la détermination du point de
fracture. La figure II.5 montre un exemple de quatre types de courbes
forces-profondeur ou forces-temps en pénétration, d’aprés Bourne
(1979).

FORCE —— e

0 0 0 0
DISTANCE ————»

Figure II.S
Représentation schématique des quatre différents types de
courbes force-distance obtenues dans les tests de
pénétration (d’apreés Bourne 1979)

5. Essais mécaniques non destructifs (Méthode ultrasonore).

Pour mesurer les différents vitesses de propagation des ultrasons,
nous avons utilisé l'appareil d'auscultation dynamique AU80 (SATEC) a
ultrasons, de fréquence 1 MHz.



Chap. I - Matériels et Méthodes

Il s'agit d'une technique classique de transmission du signal
ultrasonore par contact entre les transducteurs (récepteur et émetteur)
piézo-électriques et I'échantillon.

5.1. Mesure de la vitesse de propagation des ultrasons sur
le "Requeijao tradicional".

La technique décrite selon Bucur (1984) est la suivante : le
générateur délivre des impulsions périodiques sous forme de créneau. Le
signal électrique est converti en onde élastique par la céramique piézo-
électrique du transducteur émetteur ; les vibrations mécaniques sont
transmises par l'émetteur a 1'échantillon. Ainsi, les ondes élastiques se
déplacent de quelques millimétres, en une microseconde, dans le matériau
qui retarde le signal émis par le générateur. Le signal retardé est
récupéré par le transducteur récepteur. La mesure entre le signal émis et
recu, sert a déterminer le temps de propagation de l'impulsion dans le
matériau 2 tester.

Un oscilloscope permet la lecture du temps de retard du signal,
traversant l'échantillon par rapport au signal de référence issu du
générateur d'impulsion. Il est nécessaire d'étalonner l'appareil en

mesurant le temps de propagation de 1'onde, lorsque 1'émetteur et le
récepteur sont mis en contact direct. Cette valeur, de I'ordre de 7 us, doit

€tre soustraite du temps de propagation sur les échantillons.

La vitesse de propagation (m/s) est obtenue en divisant la distance
traversée par l'onde par le temps de propagation corrigé.

La méthode a été mise en oeuvre sur des échantillons de "Requeijdo”
tronconiques ayant 80mm de longueur, 60mm de diamétre supérieur et
53mm de diametre inférieur.

Les essais ont été realisé a 1’aide d’un appareil AU 80 SATEC a
IMHz de fréquence.

Le but principal de ces essais non destructifs a ét€ d'établir une
corré€lation entre la vitesse de propagation des ondes et les caractéristiques
texturales des produits étudiés.
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Ces mesures ont été effectuées sous la responsabilité de Mme. V.
BUCUR a la Station de Recherche sur la Qualité des Bois / INRA. 54280-
Champenoux, France.

5.2. Etude de I'évolution du crémage au cours du
refroidissement.

Pour cela nous avons fabriqués trois produits différents mais ayant
la méme composition globale 2 savoir :

« 40% EST
« 65% G/S
* 1% de sel de fonte Sg

* 3% de sel de fonte S10

* Temps de temps de traitement thermique = Smn / 84°C

Afin de vérifier le r6le eventuel de 1’état physique de la matiere
grasse, nous avons choisi de realiser 3 produits différents.

- Produit 1 — "Requeijdo tradicional” : caillé maigre + créme
fraiche

- Produit 2 — Requeijao “végétal” : caillé maigre + huile
d'arachide.

- Produit 3 — Emmental fondu

Tout de suite aprés la fabrication, les fromages ont été mis a
refroidir pour obtenir des cinétiques de refroidissements différents. Deux
températures ont été retenues dans des salles de stockage : 20 et 4°C. Les
mesures de la vitesse ultasonore ont été réalisées pendant le
refroidissement, 2 intervalles réguliers, chaque fois que la température a
baissé de 3°C.

6. Evaluation sensorielle de certaines propriétés du
“Requeijao tradicional”

Un jury de quinze personnes (dont 11 femmes et 4 hommes ) a été
constitué pour 1’évaluation des propriétés texturales du Requeijdo. Ce jury
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a été choisi dans un groupe de 80 personnes volontaires: composé
d’étudiants et de personnel enseignants de ’'ENSAIA. Ce jury a été choisi
en fonction de sa capacité a différencier plusieurs propriétés texturales
dans les aliments.

Avant la sélection préliminaire, une discussion avec plusieurs
groupes a eu lieu pour apprendre la maniére la plus correcte d’évaluer les
échantillons.

Apres la sélection préliminaire, une discussion générale avec le jury
a été amenée afin de définir les termes nécessaires pour la description des
caractéristiques texturales et leurs définitions et pour s’accorder sur la
terminologie.

L’entrainement du jury a eu lieu pendant dix séances d’une heure 2
raison d’une heure par semaine. Chacun des paramétres tels qu’ils ont été
définis par Civille et Szszesniak (1973) a été décrit aux membres du jury

a chaque test.
[’entrainement du jury a eu par objectif:

» familiariser le sujet au vocabulaire textural.

- apprendre a évaluer la texture en bouche, visuellement et
tactilement.

Utiliser des échelles descriptives.

Mettre au point des profils sensoriels (profil monodique) :
- générer le vocabulaire

- mettre au point les définitions.

Définir des références pour chaque descripteur textural.

Les caractéres sensoriels définis par le jury ont été les suivants : la
fermeté, la cohésion, 1’élasticité et le caractére collant.

Les définitions des paramétres sensoriels définis par le jury
s’accordent avec celles définies par Civille et Szczesniak (1973), comme

montre le tableau II. 3.

Les échantillons ont été decoupé en cubes d’environ 10g et placés a
température ambiante pendant 30-60 mn avant d’étre présentés au jury.
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Les échelles de grandeur en rapport avec la rhéologie instrumentale
ont ét€ utilisée pour I’analyse sensorielle (fermeté 1 4 20 ; cohésion 0a 5 ;
élasticité 0 a 10 ; caractére collant 0 a 10).

Tableau II1.3

Définitions des caractéristiques texturales
(D'apres Civille et Szczesniak, 1973)

PROPRIETES DEFINITION PHY SIQUE * DEFINITION
SENSORIELLE
PRIMAIRES :
Dureté Force nécessaire pour| Force nécessaire pour comprimer
(Hardness) atteindre une déformation. une substance entre les molaires
(dans le cas de solides) ou entre
la langue et le palais (pour les
semi-solides).
Cohésion Limite jusqu'ou un matériau; Degré jusqu'ou une substance
(Cohesiviness) peut étre déforme avant saj peut €tre comprimée entre les
rupture. dents avant sa rupture.
Viscosité Taux d'écoulement par unité | Force nécessaire pour aspirer un
(Viscosity) de force. liquide d'une cuillere sur la
langue.
Elastcite Vitesse a laquelle un produit{ Valeur a laquelle un produit
(Springiness) retrouve sa dimension initiale { retrouve sa forme initiale aprés
aprés la disparition de laicompression entre les dents.
force déformante.
Adhésivité Travail nécessaire pour{ Force requise pour décoller le
(Adhesiviness) vaincre les forces attractives | matériau qui adhére au palais
entre la surface d'un aliment| durant la mastication.
et le matériau avec lequel il
est en contact.
SECONDAIRES
Fracturabilité Force a laquelle un produit se { Force avec laquelle un échantillon
(Fracturability) casse. s'effrite, se fend ou se brise.
Masticabulité Energie exigée pour macher} Durée (en secondes) nécessaire
(Chewiness) un produit alimentaire solide { pour mastiquer un produit avec
jusqu’a ce qu'il soit prét aj une force d'application constante
étre avalé. jusqu'a obtention d'une
consistance appropriée pour la
déglutition.
Caractere Energie exigée pour} Densité qui persiste pendant la
caoutchouteux désintegre un aliment semi- | mastication.
(Gumminess) solide jusqu'a un stade
appropri€ pour la déglutition.

*Szczesniak (1963)
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7. Méthodes d’analyses physicochimiques

7.1. Mesure du pH

Le pH des produits a été déterminé a l'aide d'une électrode de verre
combinée, plongée directement dans la pate du fromage en 3 points
différents. La lecture est effectuée apres stabilisation de la valeur affichée
et le résultat correspond a la moyenne des 3 mesures.

7.2. Détermination de l'extrait sec total (EST)

L'extrait sec a été déterminé par évaporation, d'un poids connu de
fromage broyé avec du sable de Fontainebleau, a 1'étuve a 102°C % 1°C
jusqu'a poids constant (Norme F.ILL., 1958).

7.3. Mesure de l'acidité du lactosérum

L'acidité a été mesurée par titration avec la soude N/9 en présence
de phénol-phtaléine. Elle est exprimée en degrés Dornic (1°D correspond
a 0,1 g d'acide lactique/l).

7.4. Mesure de la teneur en matiére grasse

Le taux de matiere grasse a été déterminé par la méthode
acido-butyrométrique de Van Gulik (Contdle de la qualité des produits
laitiers, 1973).

7.5. Dosage des différentes formes de l'azote

Les différentes formes de 1'azote ont été mesurées par la méthode
micro-Kjeldahl. La teneur en azote total (NT) est mesurée directement
sur une portion aliquote d'une suspension citratée. La teneur en azote
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soluble (NS) est déterminée sur un filtrat obtenu apres précipitation de la
caséine par acidification a pH 4,6 avec l'acide chlorhydrique 1N. L'azote
non protéique (NPN) est mesuré sur un filtrat de la suspension citratée
apres addition de TCA a 24% et filtration.

7.6. Dosage des métaux

La dosage des métaux (Ca, K, et Na) a été faite par spectrométrie
d'absorption atomique sur les cendres obtenues aprés minéralisation a
520°C. Les cendres sont ensuite remises en solution, en présence de
chlorure de Lanthane (L.aCl3) avant dosage.

Tableau II.4
Gammes étalons pour le dosage des métaux

Métaux Solutions meres (g/1) Etendue (mg/l)
Ca 4,99 CaCO3 9,6 -14,4
K 8,90 K2S04 48 -72
Na 2,54 NaCl 1,2-1,8

8. Colorimétrie

L’appareil utilisé pour la mesure de la couleur est un
spectrophotometre “Colorquest version 2” de HUNTERLAB, couplé & un
ordinateur PC IBM. Les échantillons sont éclairés en direct et la lumiére

spéculaire est exclue.

L’appareil de mesure est équipé d’une sphére d’intégration a
éclairements diffus, avec une source de lumiére reproduisant les
illuminants définis par la C.LE. Dans notre travail, les illuminants utilisés
sont : A (lumiére artificielle), C (lumiére moyenne du jour), D65
(lumiére du jour), D55, D75 (proches du bleu), Fcw (fluorescence froid
blanc), ULT (ultra lumiére), TL84.

La source de lumiére est émise dans la spheére d’intégration qui
produira un rayonnement diffus. Cette lumiere peut étre réfléchie ou
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transmise a travers le systéme optique dans la chambre du
monochromateur. Un réseau optique de diffraction holographique
concave dirige 1’énergie lumineuse provenant de 1’objet a travers une
fenétre de mesure vers une barrette de 32 détecteurs au silicium. Chacun
de ces détecteurs capte 1’énergie lumineuse d’une largeur de bande de 10
nm. Les 32 longueurs d’onde, réparties de 10 en 10 nm sur une plage de
400 a 710 nm (correspondant au domaine de sensibilit¢ de I’oeil)
permettent la mesure d’énergie lumineuse. A partir de ce spectre de
réflectance, le logiciel d’exploitation calcule les divers parametres de
couleur pour le systéme et pour 1’illuminant choisi.

L’appareil doit étre calibré avant les mesures avec un blanc étalon
dont les caractéristiques sont stockées en mémoire. Le calcul des valeurs
de réflectance est effectué par comparaison entre les énergies mesurées
pour I’échantillon et pour le blanc étalon. Pour assurer une précision
importante 2 la mesure, [’opération est effectuée quatre a six fois. Le
temps de mesure est de 0,2 seconde. Les mesures peuvent étre soit
imprimées soit stockées sur disquette.

Nous avons utilisé pour notre travail une ouverture de la fenétre de
18 mm de diametre. L’angle choisi (10°), correspond a la courbe de
I’observateur standard de la Commission Internationale d’Eclairage : c’est
I’angle sous lequel I’observateur voit I’objet le plus nettement au centre de
la rétine de I’oeil. Les mesures ont été faites en réflexion spéculaire : la
part de lumiere réfléchie par I’objet sans étre modifiée est comprise dans
la mesure de réflectance.

Les paramétres mesurés de la couleur sont : la clarté (L*), la
coordonnée a* (coordonné rouge-vert), la coordonnée b* (coordonnée
bleu-jaune), la saturation (c*) et 1’angle de teinte (h*). Le calcul des
parametres mis au point par Flot (1988) a été réalisé selon le systéme

CIELAB, 1976.

Ces mesures ont été effectuées sous la responsabilité de M. JANIN a
la Station de Recherche sur la Qualité des Bois / INRA - unité “Couleur”-
54280 - Champenoux, France.
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CHAPITRE III - RESULTATS ET DISCUSSION

1. Influence de la composition chimique sur les propriétés
texturales du “Requeijao tradicional”

1.1. Introduction

Pour cette étude nous avons utilisé un plan d’expérience du type 24
(4 facteurs a 2 niveau). Les facteurs et leurs valeurs dans le produit final
ont été les suivants : a) la teneur en matiére seéche (40 et 50%), b) la
teneur en matiere grasse rapportée a la matiere seche (45 et 65%), c) le
temps de traitement thermique & 84°C (2 et 16 mn) et d) la teneur en sel
de fonte (0,50 et 4,0 p/p). Le sel de fonte a été reparti comme suit : 3/4
sel de fonte S10 et 1/4 sel de fonte S9.

Le plan a permis la fabrication de 19 produits différents car nous
avons fabriqué un produit correspondant au centre du domaine, en trois
répétitions.

Nous avons attribué la valeur -1 au niveau bas du facteur et +1 au
niveau haut. Ceci permet de traiter les facteurs de la méme maniere. Le
tableau III.1 montre la matrice d’expérience utilisée avec les variables
codées ou centrées réduites,
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Tableau IIL.1
Matrice du plan d’expérience complet 24

Produit MS G/S TT SF
1 -1 -1 -1 -1
2 1 -1 -1 -1
3 -1 1 -1 -1
4 1 -1 -1
5 -1 -1 1 -1
6 -1 1 -1
7 - 1 1 -1
8 1 1 -1
9 - -1 -1 1
10 1 -1 -1 1
11 -1 1 -1 1
12 1 1 -1 1
13 -1 -1 1 1
14 1 -1 1 1
15 -1 1 1 1
16 1 1 1 1
17 0 0 0 0
18 0 0 0 0
19 0 0 0 0

1.2. Influence des parameétres de fabrication sur les
propriétés physiques du ‘“Requeijao tradicional”

Au tableau II1.2 sont présentées les résultats expérimentaux obtenus.
Ces résultats sont les moyennes de cinq mesures. Le coefficient de
variation n’excéde pas 10% pour les parameétres texturaux.
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Tableau IIL2

Résultats expérimentaux sur 19 produits concernant
’analyse de la texture et la vitesse des ultrasons

PRO| MS | G/S| TT SF | F10 F70 | COHE | ELST | COLL | MAST | ADHE | VIT
N | )| %) | (o) | (%) | N ™) ™ | (N) | (Nem)| (m/s)
1 |40 ¢ 45 2t 0,5 3,811 7,881 0,20} 0,16¢ 1,18} 0,19: 0,28 §1564
2 | 5074 45 2§ 0,5] 9,39 14,641 0,14} 0,14} 1,96{ 0,28} 0,13 {1520
3 ] 401 65 2 10,51 1,37} 3,33} 0,22} 0,27¢ 0,72 0,19¢ 0,23 | 1423
4 | 5014 65 2 {051 4117 600! 0,19} 0,14} 1,12} 0,16} 0,30 ;1537
5 1401451 16 | 0,51 3,191 4,65{ 0,18} 0,13! 0,83} 0,11 0,12 {1557
6 | 501451 16 | 0,51 5,10117,90} 0,12} 0,11} 2,52} 0,27} 0,22 11522
7 1401651 16 i 0,5} 1,10{ 3,40} 0,27} 0,28} 091} 0,26} 0,32 /1619
8 | 501651 16+ 0,5{ 3,04f 851i 0,16} 0,15; 1,29} 0,19} 0,32 {1870
9 |40 45 2§ 4,07 081} 4,32} 0,42} 0,36f 2,11} 0,75} 0,16 400
10 | 50§ 45 2+ 4,01 7,33121,131 0,25} 0,39} 5,23} 2,07{ 0,07} 329
11 | 40§ 65 21 4,01 0,14} 0,871 0,92} 0,98{ 0,82 0,79} 0,26 392
12 | 50165} 2| 40{ 0,66 570 0,431 0,40f 2,45} 0,95¢ 0,39} 433
13 1 401 451 16 | 4,0} 3,32} 10,211 0,34} 0,35} 3,49} 1,24} 0,10} 416
14 501451 16 | 4,0]10,0}21,36] 0,15} 0,24} 3,27} 0,771 0,05 368
15 | 401651 16 i 4,0] 0,04f 0,30} 1,28} 1,10{ 0,38] 0,42; 0,10 308
16 | 501 65} 16 | 4,01 5,55 9,30{ 0,39} 0,25 3,47} 0,84 0,14} 422
17 | 45 55 9 i 2,25 2,95 7,65i 0,18} 0,19} 1,41} 0,30¢ 0,09 402
18 | 45 1 55 9 {2725 2,90i 7,57 0,19} 0,19} 1,43} 0,28 0,10 404
19 | 45 { 55 9 | 2725 3,00f 7,58{ 0,171 0,21{ 1,31{ 0,30¢ 0,10} 404

Etant donné la complexité du plan expérimental ’interprétation des
résultats va étre faite plus loin 2 1’aide de 1’analyse multilinéaire.

Nous notons que la vitesse de propagation des ultrasons est comprise
entre 1423 a 1870 m/s pour la concentration en sel de fonte de 0,5%.
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Pour une concentration supérieure, en sel de fonte, la vitesse des ultrasons
se propageant dans les fromages diminue beaucoup (308 a 433 m/s).

1.2.1. Courbes types obtenues sur le “Requeijio
tradicional”

La figure II.3 (Cf. chapitre II) montre la courbe TPA obtenue sur
les fromages au cours des analyses. L’allure générale ne presente pas le
point de fracture (fragilité-TPA), bien marqué sur le fromage
Coulommiers, demontré par Hennequin et Hardy (1993).

Le profil obtenu & 1’aide du test de pénétration (figure III.1)
n’apparait pas au point de fracture et s’identifie au quatriéme type de
courbe (type D) défini par Bourne (1979), obtenue sur les pates d’amidon
et les desserts.

La courbe obtenue a 1’aide du test de pénétration confirme celle
obtenue pour le test de compression - TPA au ce qui concerne ’absence
de point de fracture, pour tout les produits.

-
-
d———

-
=

45 6 7
DISTANCE (cm)

[——
N-
L

Figure III.1
Profil type obtenu sur le "Requeijao" dans les tests de
pénétration par tige
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Gupta et al. (1984), dans une étude sur l'influence du sel de fonte
sur les propriétés mécaniques du fromage fondu ont trouvé plusieurs
types de courbes, suivant le type et la concentration en sel de fonte
utilisée. Les courbes types obtenues lorsqu'ils utilisent le citrate trisodique
et le tartrate de sodium et potassium ne présentent pas le point de
fracture, tandis que, en utilisant le citrate monopotassique,
I’hexametaphosphate de sodium et le phosphate disodique, les courbes
présentent le point de fracture tres net.

1.2.2. Influence de la composition sur la Force a
10mm de pénétration (F10) et la Fermeté-TPA

Pour mieux comprendre, I’influence des facteurs de composition sur
les propriétés rhéologiques et texturales des fromages nous avons recours
a I’analyse de régression multiple, ou le parametre rhéologique ou
textural constitue la variable dépendante tandis que les caractéristiques de
compositions sont considérées comme les variables indépendantes.

Le tableau IIL.3 illustre les résultats de 1’analyse de variance de la
force 4 10 mm de pénétration (F10) et la Fermeté - TPA a 70% de
compression (F70). Les valeurs numériques des effets correspondent aux
variables codées, dont les valeurs sont ramenés dans I’intervalle [-1, +1].
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Tableau IIL.3
Analyse de régression multilinéaire avec les effets obtenus
pour F10 et F70

Force a2 10 mm de Fermeté - TPA (F 70)
pénétration (F10)
Variables Effets Degré de Effets Degré de
Signification. Signification.
Moyenne 3,57 8,79
1 =MS (%) 1,96 ok 4,55 okok
2=G/S (%) | -1,68 okok -4,34 kokok
3=TT (mn)| 0,23 k¥ 0,94 hokok
4 = SF (%) -0,20 k¥ 0,23 ok
12 -0,62 *okk -1,85 kokok
13 0,04 7,5% 0,76 kokok
14 0,44 ekok 0,58 hokok
23 0,20 ok -0,23 * %
24 -0,20 ok -0,86 hokok
34 1,01 ol 0,11 koK

w% P> 90% ; #xxx P> 99 999,

Nous ne représentons ici que des interactions du premier ordre,
tandis que les autres interactions ont été significativement importantes.

Pour ces mémes variables réponse nous représentons la table
d’analyse de variance (Tableau II1.4), qui permet d’évaluer la qualité du
modele obtenu.
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Tableau IIL.4
Analyse de variance pour le modéle présenté au
Tableau III.3

Sources de | Somme des | Degrés de | Signification.
variation carrés liberté

Regression 1,09 4 shokk
FORCE Residu 4,04 14

Total 1,49 18

Regression 6,48 4 hokok
FERMETE | Residu 1,18 14

Total 7,65 18

4k P > 099099

Ce tableau montre la réalité expérimentale de fagon satisfaisante
(p>99,99%). Le taux de signification étant calculé par rapport a
I’erreur totale.

Le R2 (coefficient de détermination) de la régression multilinéaire
des effets est égala 0,73 .

Une équation 2 été calculée a partir des résultats de la régression
multilinéaire présentée plus haut. Dans cette équation nous représentons
seulement les interactions de premier ordre.

(1) F10 (N) = 3,57 + 1,96 MS - 1,68 G/S + 0,23 TT - 0,20 SF -
0,62 MS*G/S + 0,04 MS*TT + 0,44 MS*SF + 0,20 G/S*TT - 0,20
G/S*SF + 1,01 TT*SF

(2) F70 (N) = 8,79 + 4,55 MS - 434 G/S + 0,94 TT + 0,23 SF -
1,85MS*G/S + 0,76 MS*TT + 0,58 MS*SF - 0,23 G/S*TT - 0,86 G/S*SF
+0,11TT*SF
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L’influence de la teneur en eau agissant d’une facon négative sur les
forces obtenues par pénétration et par compression du Requeijio a été
mentionnée a maintes reprises pour certains fromages (Olson et Price,
1961 ; Marshall, 1990a ; Stampanoni et Noble, 1991a ; Gupta et Reuter,
1993 et Hennequin et Hardy, 1993).

Dans notre cas nous avons étudié 1’influence de la matiere séche sur
les propriétés texturales du “Requeijéo tradicional”. C’est pourquoi nous
avons trouvé une influence positive (P > 99,99%) par rapport a la
fermeté (F10 et F70).

Les équations ( (1) et (2) ) montrent que une augmentation du taux
de matiére séche entraine une augmentation de la fermeté (F10 et F70)
alors que la diminution du taux en matiére grasse dans l’extrait sec
provoque son augmentation. En conséquence, la valeur de la fermeté (F10
et F70), dépend de I’importance relative de ces deux parametres. Les
résultats s’accordent avec ceux de Stampanoni et Noble (1991a) et Chen et

al., (1979).

Il est a noter qu’'une augmentation du taux de sel de fonte entraine
une augmentation de la fermeté-TPA, tandis que un effet contraire est
observé sur la force 2 10 mm de pénétration.

Le temps de traitement thermique, lui aussi, présent une influence
importante sur la fermeté du “Requeijdo tradicional”.

A exception de l’interaction matiére séche/ temps de traitement
thermique (MS*TT), pour la force 2 10 mm de pénétration, toute les
autres interactions ont une importance significative soit positive, soit
négative, sur la fermeté du “Requeijo.

La pénétration et la compression uniaxiale ont servi pour
I’évaluation de la réponse mécanique du fromage. Il est a noter que ces
parametres rhéologiques donnent une estimation générale et globale de la

texture du produit.

Gupta et al., (1990) ont trouvé le méme taux de signification pour le
fromage Khoa, par compression uniaxiale.

Fukui et al., (1971) ont rapporté une diminution rapide de la
fermeté du fromage fondu avec ’augmentation de I’humidité de 40 &
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50%. Olson et Price (1961) ont aussi constaté une diminution de la
fermet€ sur le fromage fondu, avec I’augmentation de I’humidité.

Tunik et al., (1993) rapportent une diminution de la fermeté du
fromage Mozzarella avec l'augmentation du rapport H2O/ESD. Les
fromages ayant un haut taux de matiére grasse présentent une fermeté
plus importante que ceux ayant un taux bas en matiére grasse.

D’apres Gupta et Reuter (1993) les fromages fondus du NDRI
Expérimentale et Amul Dairy (I’Inde) ont des valeurs de pénétration
variables. Ceci, peut étre dii a une grande différence du lait cru utilisé
pour leur fabrication. D’ailleurs, la fermeté excessive du fromage Amul
est probablement die au fait que le fromage Cheddar a été fabriqué a
partir de lait de buffle et & I’aide de citrate trisodique au taux de 4%.

L’influence de la teneur en matiére grasse sur la texture des
fromages a été étudiée par Emmos et al. (1980). Ces auteurs ont montré
qu’un fromage possédant une teneur en maticre grasse réduite est plus
ferme que celui ayant un taux élevé. Le type de la matiére grasse, la taille
et la tension interfaciale des globules gras, ont aussi une importance sur la
texture des fromages (Luyten et al.,1991b).

D’autres auteurs ont rapporté 1’importance de la matiére grasse dans
les caractéristiques texturales du fromage (Laurence et Gilles, 1987 ;
Eymery et Pangborn, 1988 ; Tunick et al., 1993 ; Marshall, 1990b).

L’extrait sec et la matiere grasse sont les facteurs dominants sur les
caractéristiques texturales du Requeijdo. Ces variables explicatives ont la
méme importance dans notre travail, alors que l’extrait sec est
généralement considéré comme le facteur dominant de la texture des
fromages (Ruegg et al., 1980).

Marshall (1990b), a observé que la matiére grasse seule, aux
grandes déformations, a peu d’effet direct sur les caractéristiques
rhéologiques du fromage; mais, aux petites déformations, elle forme des
inclusions élastiques qui contribuent aux propriétés rhéologiques.

En regardant les équations nous pouvons observer les interactions
entre les variables. Ces résultats s’accordent avec ceux obtenus par
Marshall (1990b). L’auteur a trouvé que la corrélation entre HpO/ESD

est inversement corrélée et agit de maniére opposée sur les parameétres
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rhéologiques. D’apres 1’auteur, lorsque le rapport H2O/ESD augmente,
les parametres rhéologiques tendent a diminuer.

Gupta et al., (1984) ont trouvé des corrélations significatives entre
les sels émulsifiants et la fermeté (Instron) pour les fromages fondus
expérimentaux. Par contre, pour les fromages fondus commerciaux cette
corrélation n’existe pas. Les auteurs suggerent que certains ingrédients
non contr6lables peuvent avoir une influence dans les fromages
commerciaux, tandis que dans les fromages expérimentaux tous les
ingrédients peuvent étre maitrisés.

Cavalier-Salou et Cheftel (1991), en utilisant le caseinate de calcium
comme matieére premieére pour la fabrication des fromages
expérimentaux, du type fondu, ont trouvé des influences des sels de fonte
sur ces fromages. D’abord, la fermeté augmente lorsqu’on fait varier la
concentration en sel de fonte de 0 & 0,5%, excepté pour le citrate de
sodium, et ensuite elle diminue pour les concentrations allant de 1 a 3%.

1.2.3. Influence de la composition sur la
Cohésion - TPA

La matiére grasse dans ’extrait sec et le sel de fonte provoquent un
effet positif (P > 99,99%) sur la cohésion-TPA du Requeijdo, c’est-a-dire
que, lorsqu’on augmente la concentration d’un de ces deux parameétres, on
observe une augmentation de la cohésion-TPA.

La matiére seche s’est avérée aussi importante (P > 99,99%) par
rapport la cohésion-TPA : par contre, ce parametre agit de facon
différente. Une diminution en extrait sec fait augmenter la cohésion -
TPA. Les résultats qui se rapportent a la matiére seche s’accordent avec
ceux de Stampanoni et Noble (1991a) et Gupta et al., (1990).

Le temps de traitement thermique et leur interaction avec le taux de
sel de fonte ne présent pas d’effet sur la cohésion-TPA du “Requeijdo
tradicional”. Les autres interactions sont significativement importantes.
L’analyse de regression des résultats est montré dans le tableau IILS.

L’influence de la teneur en matiére grasse sur la texture de
fromages a pate molle a été étudiée par Hennequin et Hardy (1993). Ces
auteurs ont montré que dans cette catégorie de fromage, la cohésion-TPA
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est expliquée par le taux de calcium le teneur en matiére grasse avec des
corrélations positives et négatives respectivement.

Tableau IILS
Analyse de régression multilinéaire avec les effets obtenus
pour la cohésion-TPA.

Variables Effets Degré de signification
Moyenne 0,33
1 =MS (%) -0,125 otk
2 =G/S (%) 0,129 ek
3 =TT (mn) 0,007 9.5%
4 = SF (%) 0,169 ook
12 -0,065 ook
13 -0,031 ok
14 -0,093 hokok
23 0,035 ok
24 0,104 ook
34 0,010 5,5%

*P>95% ; ¥*% P >99% ; *** P > 99,99%

Le taux de signification calculé par rapport I’erreur total est aussi
significatif (P > 99%).

Cohésion = 0,33 - 0,125 MS + 0,129 G/S + 0,007 TT + 0,169 SF
-0,065 MS*G/S - 0,031 MS*TT - 0,093 MS*SF + 0,035 G/S*TT +
0,104 G/S*SF + 0,010 TT*SF
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1.2.4. Influence de la composition sur

I’Elasticité -

Le tableau III.6 montre comme les parametres de fabrication
agissent par rapport 1’élasticité-TPA : le sel de fonte (P> 99,99%),
I’extrait sec (P > 99,99%) et la matiére grasse (P > 99,99%). A
I’exception du temps de traitement thermique (P > 95%), ces parameétres
agissent sur 1’élasticité-TPA de la méme maniére que pour la cohésion-

TPA.

TPA

Tableau III.6
Analyse de régression multilinéaire avec les effets obtenus
pour I’élasticité -TPA.

Variables Effets Degré de Signification.
Moyenne 0,318
1 =MS (%) -0,113 horok
2 =G/S (%) 0,106 ook
3 =TT (mn) -0,014 *
4 = SF (%) 0,168 hokok
12 -0,098 okesk
13 -0,026 ok
14 -0,076 Rokok
23 0,013 *
24 0,068 ok
34 -0,009 8,2%

*P>95% ; ¥* P >99% ; *** P > 99,99%

Le taux de signification calculé par rapport a I’erreur totale est aussi

significatif (P > 99%).
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Le coefficient de détermination de la régression multilinéaire des
coefficient est : R2 = 0,64

L’équation du modele ci-dessous montre comment chaque parametre
affecte le comportement élastique du Requeijdo. Le sel de fonte agit de
facon positive. Une maximalisation de 1’élasticité-TPA est obtenue
lorsqu’on augmente la concentration en sel de fonte (SF), tandis qu’une
diminution du taux de matiére séche et du temps de traitement thermique,
chacun a la fois, fait augmenter 1’élasticité-TPA. L’influence taux de
matiere grasse est identique 2 celle du sel de fonte. Il est & remarquer que
I’interaction du temps de traitement thermique avec le taux de sel de fonte
n’a pas d’effet sur 1’élasticité-TPA.

Elasticité¢ = 0,32 - 0,113 MS + 0,106 G/S - 0,014 TT + 0,168 SF
-0,098 MS*G/S - 0,026 MS*TT - 0,076 MS*SF + 0,013 G/S*TT +
0,068 G/S*SF - 0,009 TT*SF

Fukui et al., (1971) ont observé le méme phenoméne par rapport a
I’augmentation du taux d’humidité, pour le fromage fondu. Ces auteurs
ont trouvé une relation quasi linéaire de 1’élasticité-TPA avec la
concentration en eau du fromage. D’ailleurs Gupta et al. (1990), n’ont pas
trouvé de corrélations entre les variables de composition et I’élasticité.

Emmos et al., (1980) en étudiant 'influence de la teneur en matiére
grasse sur la texture des fromages, ont montré qu’un fromage possédant
une teneur en matiére grasse réduite est plus élastique que celui ayant une
teneur plus élevée.

Tunick et al., (1993) en étudiant la texture du Mozzarella par voie
instrumentale ont trouvé une diminution de I1'élasticité avec
l'augmentation de la concentration en matieére grasse, mais avec
l'augmentation du rapport H2O/ESD, ils ont observé une diminution de

I'élasticité-TPA.

Ces auteurs ont observé un changement de la cohésion et de
I’€lasticité par rapport au degré d’affinage du fromage, matiére premiere.
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D’apres ces auteurs, lorsque le

taux d’affinage du fromage augmente, la

cohésion et ’élasticité diminuent.

1.2.5. Influence de la composition sur le
caractére collant - TPA

La matiere grasse agit négativement sur le caractere collant-TPA.

Une diminution en matiére gra
augmenter cette caractéristique.

sse, dans la composition du fromage, fait
L’extrait sec et le sel de fonte agissent de

la méme fagon (P > 99,99%), c’est-a-dire que, lorsqu’on veut augmenter
le caractere collant, il faut augmenter la concentration en sel de fonte et
en extrait sec, chacun a la fois, ou les deux au méme temps car leur
interaction, elle aussi, est significative (P > 99%). Le Tableau III.7
montre I’importance de ces parametres.

Analyse de régression

Tableau III.7
multilinéaire avec les effets obtenus

pour le caractere collant-TPA
Variables Effets Degré de Signification.
Moyenne 1,889
1=MS (%) 0,679 otk
2=G/S (%) -0,589 otk
3 =TT (mn) 0,036 15,8%
4 = SF (%) 0,668 hokok
12 0,008 66,1%
13 -0,062 5,9%
14 0,273 rE
23 0,082 *
24 -0,283 ko
34 -0,036 15,.8%
*P>95% ; ** P>99% ; #** P > 99,99%
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Le temps de traitement thermique et leurs interactions avec ’extrait
sec et le taux de sel de fonte n’ont pas d’influence sur le caractére
collant-TPA. Bien que ’extrait sec et le taux de matiére grasse ont une
influence importante sur le caractére collant, leur interaction, elle méme
n’a aucun effet sur ce parametre. Cela peut-étre expliquer par le fait que
ces parametres agissent de facon contraire sur le caractére collant.

I1 est & remarquer que le caractére collant est un caractéristique tres
recherchée par les consommateurs et surtout par des fabricants de
sandwiches en I’Amérique du Sud et du Nort.

L’équation ci-dessous représente le modele obtenu.

Caractere collant (N)= 0,89 + 0,67 MS - 0,59 G/S + 0,04 TT + 0,67 SF
+ 0,098 MS*G/S - 0,062 MS*TT + 0,27 MS*SF + 0,08 G/S*TT -
0,28 G/S*SF - 0,04 TT*SF

1.2.6. Influence de la composition sur
I’adhésivité-TPA.

Parmi les facteurs de fabrication étudiés seule la matieére seéche
n’exerce aucune influence sur 1’adhésivité-TPA du “Requeijio
tradicional” (Tableau IIL.8). Le temps de traitement thermique et le taux
de sel de fonte ont une influence négative, tandis que la mati¢re grasse
influe de facon positive ’adhésivité-TPA. Le tableau III.8 montre aussi
que les interactions entre la matiére séche et le taux en sel de fonte et
I’interaction entre la matiére grasse et le taux en sel de fonte, n’ont pas
d’effet significatif sur 1’adhésivité-TPA du Requeijdo.

L’équation du modgle est présentée ci-dessous.
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— ——

Adhésivité (N.cm) = 0,183 + 0,003 MS + 0,058 G/S - 0,028 TT - 0,041
SF + 0,027 MS*G/S + 0,008 MS*TT + 0,001 MS*SF - 0,009 G/S*TT

+ 0,006 G/S*SF - 0,033 TT*SF

Tableau III.8
Analyse de régression multilineaire avec les effets obtenus
pour 1’adhésivité-TPA.

Variables Effets Degré de Signification.
Moyenne 0,183
1 =MS (%) 0,003 16,3%
2 =G/S (%) 0,058 ork
3 =TT (mn) -0,028 ok
4 = SF (%) -0,041 ook
12 0,027 ok
13 0,008 *
14 0,001 70,3%
23 -0,009 *
24 0,006 5,8%
34 -0,033 kx

*P>95%; ** P>99% ; #** P >99,99%

| Le coefficient de détermination de la régression multilinéaire des
coefficient est : R2 = 0,49

Ces résultats s’accordent a ceux rapportés par Fukui et al., (1971)
lorsqu’ils se référent a 1’adhésivité. Ces auteurs ont trouvé que
I’adhésivité augmente avec la teneur en eau et qu’un degré d’affinage
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élevé du fromage fait diminuer 1’adhésivité. D’ailleurs, Gupta et al.,
(1990 n’ont pas trouvé de corrélations significatives entre les facteurs de
composition du fromage Khoa et 1’adhésivité, mais ils ont montré que les
effets combinés de I’extrait sec et de 1’eau, dispersés dans la protéine, sont
significatifs (P > 95%).

1.2.7. Influence de la composition sur la
masticabilité-TPA.

Parmi les facteurs étudiés, la matiére séche et le taux sel de fonte
exercent une influence significative (P > 99,99%) sur la masticabilité-
TPA du Requeijdo (Tableau II1.9). Cette influence est positive car une
augmentation d’un de ces facteurs de composition provoque une
augmentation sur la masticabilité-TPA du produit. D’ailleurs,
I’adhésivité-TPA est influencé de fagon négative par le taux de matiere
grasse dans l’extrait sec et le temps de traitement thermique. Il est a
remarquer que toutes les interactions, du premier ordre, entre les
facteurs de composition exercent une influence, soit positive soit négative,
sur la masticabilité-TPA du “Requeijio tradicional”.

Gupta et al. (1990), en étudiant les caractéristiques texturales du
fromage Khoa, par rapport a leur composition, ont trouvé qu’une
augmentation en extrait sec est suivie d’une augmentation importante de la
masticabilité-TPA.

Le coefficient de détermination de la régression multilinéaire des
coefficients est : R2 = 0,66.

L’équation ci-dessous représente le modele obtenu sur la
masticabilité-TPA.

—_—_—_
p———

Masticabilité (N)= 0,545 + 0,099 MS - 0,118 G/S - 0,080 TT + 0,386
SF - 0,039 MS*G/S - 0,094 MS*TT + 0,080 MS*SF + 0,033
G/S*TT - 0,11 G/S*SF - 0,081 TT*SF
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Tableau III.9.
Analyse de régression multilinéaire avec les effets obtenus
pour la masticabilité-TPA.

Variables Effets  Degré de Signification.
Moyenne 0,545
1 =MS (%) 0,099 okk
2 =G/S (%) -0,118 ook
3 =TT (mn) -0,080 ook
4 = SF (%) 0,386 eokk
12 -0,039 ko
13 -0,094 horok
‘14 0,080 okk
23 0,033 ok
24 -0,111 kK
34 -0,081 hoxk

** P >99% ; **%*% P >069,99%

1.2.8. Influence de la composition sur la vitesse
ultrasonore.

Le sel de fonte agit négativement sur la vitesse ultrasonore dans le
Requeijdo. Lorsqu’on augmente la concentration en sel de fonte, la vitesse
ultrasonore diminue.

Ceci peut étre expliqué par le fait que 1’utilisation des sels de fonte
confére une structure homogeéne au fromage fondu pendant le processus
de fusion. De plus les sels de fonte dispersent, hydratent et solubilisent les
constituants de la protéine ; a son tour cette évolution augmente
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I’émulsification de la matiére grasse et stabilise 1’émulsion (Caric et al.,
1985).

La contribution de 1’extrait sec, de la mati¢re grasse dans I’extrait
sec et du temps de traitement thermique pour expliquer ces effets, est
importante car ces facteurs influent positivement la vitesse ultrasonore
P >99,99% (Tableau III.10). De plus toutes les interactions du premier
et du deuxieme ordre, sont aussi significatives.

Tableau IIL.10
Analyse de régression multilinéaire avec les effets obtenus
pour la vitesse ultrasonore.

Variables Effets Degré de Signification.
Moyenne 888,94
1 =MS (%) 20,13 ek
2=G/S (%) 20,50 ok
3 =TT (mn) 30,25 howok
4 = SF (%) -596,50 eokck
12 44,88 ook
13 15,13 okok
14 -15,63 otk
23 24,00 okk
24 -15,25 koK
34 -35,25 howk

*** P > 99,99%

Le coefficient de détermination de la régression multilinéaire des
coefficients est : R2 = 0,86.

Le modele obtenu est representé par 1’équation ci-dessous.
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Vitesse (m/s)= 888,94 + 20,13 MS + 20,50 G/S + 30,25 TT - 596,50 SF
+ 44,88 MS*G/S + 15,13 MS*TT - 15,63 MS*SF + 24,00 G/S*TT
-15,25 G/S*SF - 35,25 TT*SF

Le Tableau III. 11 montre une récapitulation de 1’analyse de
variance avec les effets obtenus par [’analyse de régression multilinéaire
pour chaque parametre rhéologique.

I’analyse de variance a permis de déterminer les principaux effets
responsables de la variation des différents parametres rhéologiques ainsi

que leurs tendances.

Le parameétre force a 10 mm de pénétration (F10) est
significativement 1ié a la matiére séche (P > 99,99%) et a la matiere
grasse dans I’extrait sec (P > 99,99%). La force F10 est liée aussi au taux
de sel de fonte et au temps de traitement thermique & P > 99%. Bien que
le taux de matiere grasse et le temps de traitement thermique sont
importantes pour la force F10, leur interaction n’est pas d’influence sur
ce parametre.

La fermeté-TPA, elle aussi est significativement liée a la matiere
seche (P > 99,99%), a la matiére grasse dans 1’extrait sec (P > 99,99%),
au temps de traitement thermique (P > 99,99%) et au taux de sel de fonte
a P>99%. Toutes les interactions du premier ordre sont influentes sur

la fermeté - TPA.

Les parameétres cohésion-TPA et élasticité-TPA ont les mémes
comportements vis-a-vis du taux de matiere séche et du taux de matiere
grasse (P > 99,99%). Ils sont 1iés a la concentration en sel de fonte, mais
le temps de traitement thermique n’a pas d’effet sur la cohésion - TPA.

Le caractére collant est influencé par la taux de matiére seche et le
taux de matiere grasse (P > 9999%), tandis que 1’adhésivité-TPA est lié
significativement (99,99%) au taux de matiére grasse et au taux de sel de
fonte. L’adhesivité n’est pas liée a la matiere seche.
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La masticabilité et la vitesse ultrasonore ont le méme comportement
par rapport aux parameétres de fabrication du “Requeijdo tradicional”. La
masticabilité et la vitesse ultrasonore sont liées a tous les facteurs de

fabrication & P > 99,99%.

Tableau IIL.11

Tableau récapitulatif de la régression multilinéaire reliant
les divers parameétres de fabrication aux parameétres

rhéologiques.
Parameétre mesuré | MS | G/S| TT | SF | 1#2| 1*3 | 1*4 | 2*3|2%4|3%4
ORRARRCIARC)
Force Sk |odeokok | sk | sk ckkek §o1).g §okkek § ok §oskok ook
Fermeté dokok {odoksk | ockokok |k ] okekok §osksok |okoksk | skek ] skokok |okokok
Cohésion sk §okokk | 11§, | doksk §okoksk 8 osksk | okoksk ] ocksk [ okk S
Elasticité dokok | okokok |k okokek ] oloksk | oskok {okekk |k | kok bp o
Caractére Collant ®ik pokokk NS [ k*kEking ins, i kK] Ok § kDS
Adhésivité 0.8 #kk{ sk feokok] kk | ¥ Ins. | k (NS | k¥
Masticabilité dedkok §okokok | odoksk §okokok | skok § skl f okokek § ckok ] skekok | kskok
Vitesse Ultrasonore | sk § sokesk | oskeokesk |oskokok kol § skokoke | okokoke § skeokesk | skokeok | okokeok

MS, G/S, TT et SF expriment respectivement la mati€re séche, la
matiere gras dans I’extrait sec, le temps de traitement thermique et la
concentration en sel de fonte.

*P>95% ; #% P>99% ; *** P >9999% n.s. = non significatif

L’impact significatif des variables de composition sur les paramétres
texturaux du Requeijdo, montré ci-dessus, donne une indication de
I’importance de ces facteurs sur la détermination de la texture de ce

produit.
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3. Corrélations entre les divers parametres instrumentaux.

La matrice de corrélations (Tableau III. 12), obtenue pour les 17
produits, fait apparaitre une corrélation élevée, positive, entre les forces
mesurées par compression (F70) et par pénétration (F10) (Figure II1.2).
Cette corrélation élevée est une caractéristique qui révele que les forces
mesurées par compression et par pénétration sont li€es et sont semblables,
en ce qui concerne la fermeté. Ceci, montre bien, que la compression et
pénétration peuvent étre utilisées indistinctement pour évaluer la fermeté

instrumentale des fromages.

y=175+190x R=0,88

& 20 1 ?
~ o]
=
B~
2101
:
5

O‘p T 1 T T Y 1 T T Y ) Emmm—

0 2 4 6 8 10 12

Force 2 10 mm de pénétration (N)

Figure II1.2
Fermeté-TPA en fonction de la force a 10 mm de pénétration

On remarque aussi qu’il existe une bonne corrélation entre la
fermeté-TPA et le caractére collant-TPA (Figure II1.3) et une trés forte
corrélation entre ’elasticité-TPA et la Cohésion-TPA (Figure IIL. 4).
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Figure IIL3
Fermeté-TPA en fonction du caractére collant-TPA
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o
[2)}

0,0 T T T T T T T T 7 T ' T T
c,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4
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Figure IIL4
Elasticité-TPA en fonction de la cohésion-TPA

Hennequin et Hardy (1993), ont trouvé de fortes corrélations entre
I’élasticité-TPA et la cohésion-TPA au bord et au centre des fromages 2
pate molle et les auteurs suggérent que ces deux parameétres
correspondent peut-étre 4 la mesure instrumentale d’une méme grandeur

sensorielle.
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La corrélation négative observée entre les forces mesurées par
compression (F70) et par pénétration (F10) et la cohésion-TPA indique
qu’une augmentation des forces provoque une diminution de la cohésion.
D’ailleurs, le caractére collant-TPA présente une relation opposée avec
les forces F70 et F10.

La vitesse des ultrasons ne présente pas de corrélation avec les
forces mesurées par compression (F70) et par pénétration (F10).
D’ailleurs, des corrélations négatives ont été observées entre la vitesse des
ultrasons et la masticabilité-TPA, 1’élasticité-TPA, la cohésion-TPA et le
caractere collant-TPA. Une corrélation positive est observée entre la
vitesse ultrasonore et I’adhésivité-TPA.

Les hautes corrélations observées entre le caractére collant et la
masticabilité et 1’élasticité et la cohésion indiquent qu’on peut representer
I’un ou Iautre indistinctement, comme un moyen de simplifier le contréle

de qualité du Requeijio.

Tableau IIL.12
Matrice de corrélations des divers parameétres

instrumentaux.
F10 F70 Vit. Cohe. | Mast. | Coll. | Adhe. | Elst.
F10 1,00
F70 {0,88***: 1,00
Vit. (0,04 ns{0,06 n.s{ 1,00
Cohe.| 0,55% | -0,54*{ -0,51* 1,00
Mast. | 0,21 n.s§ 0,43 n.s{-0,70*%** 0,15 n.s{ 1,00
Coll. | 0,59** {0,78***¢ -0,46* :0,29 n.s{0,84*%**! 1,00
Adhe.| - 0,49* {0,43 n.s§ 0,49*% 0,06 n.s{0,35 ns{0,42 n.s¢ 1,00
Elst. | - 0,50* } 0,45 n.s{ -0,57* £0,97***{0,27 n.s{0,21 n.s¢ 0,08 n.si 1,00
*P>95% ; ¥* P >99% ; *** P > 99,99% ; n.s. = non significatif.
Le signe négatif indique une corrélation négative.
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Les valeurs du coefficient de détermination pour toutes corrélations
significatives & 5 et 1% montrent que, malgré 1’existence d’une relation
assez étroite entre les deux variables, la prévision qu’on pourrait faire
pour 1'une d’entre elles, en fonction de ’autre, serait peu précise.



Chap. IIl - Résultats er discussion

4. Composition chimique des Requeijoes.

Le Tableau III.13 montre la composition chimique des produits
obtenus lors de I'utilisation du plan d’expérience.

Tableau IIL.13
Composition chimique des Requeijoes.

PRODUITS| NT NS | NPN| EST | MG | pH Ca Na K

(%) | () | (%) | (%) | (%) (ppm) | (ppm) | (ppm)
1 2,98 i 0,17 : 0,08 { 40,35 i18,50¢ 5,161 342 886 502
2 3,621 0,25 : 0,03 149,00 22,00§ 5,03 ¢ 510 808 723
3 1,951 0,07 : 0,03 {41,00127,00f 491 ¢ 289 777 503
4 2,61 10,22 : 0,11 {5022 132,00% 4,90 ; 290 850 555
5 2,99 1 0,39 : 0,07 139,61 { 18,50 5,08 : 268 992 565
6 3,51 1 0,26 ¢ 0,06 { 49,00 { 22,00; 5,01 { 465 780 638
7 2,08 10,17 : 0,04 139,75 12550 4,92 { 269 1057 766
8 2,06 1 0,13 t 0,03 {49,77 133,00f 493 1 246 i 1123 579
9 2,29 1 0,16 ¢ 0,03 { 40,26 1 18,50} 5,72 ; 335 : 2200 588
10 302 : 021 0,04 {48,80:21,50} 5,65 518 1942 ¢ 235
11 1,64 i 0,20 ¢ 0,04 | 40,29 § 25,50} 5,58 i 249 1624 603
12 1,78 1 0,17 : 0,03 | 48,85 132,00 5,59 1 307 1630 ¢ 505
13 2,88 10,21 ¢ 0,06 | 41,05 18,00 5,563 232 : 1878 485
14 3,291 0,24 ¢ 0,10 49,00 {22,00} 5,56 i 465 : 2130 i 243
15 1,451 0,09 ¢t 0,01 {41,03 26,501 5,691 274 1542 ¢ 582
16 1,82 1 0,30 ¢ 0,07 { 51,16 { 33,00 5,541 233 1948 569

Int 2,351 0,15 { 0,03 { 45,48 {25,00} 5,48 { 347 760 635

Le pH des fromages a varié de 4,90 a 5,72, la teneur en eau de
48,84 a 60,39%. Les fromages fondus a tartiner sont généralement
caractérisés par une teneur en eau 44 a 60% alors que leur pH est
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habituellement compris entre 5,0 et 6,5 (Shimp, 1985). D’aprés Kombila-
Moundounga et Lacroix (1991), les effet lineaires et quadratiques de
NaCl expliquent plus de 87% de la variation totale du pH entre les
fromages expérimentaux. Le NaCl provoquerait un échange d’ions Na*
avec H* des groupements NH2+ des protéines du lait, entrainant une

libération d’ions H+ dans le milieu et une baisse du pH (Abd-El-Salam et
al., 1987).

4.1. Contributions des paramétres physicochimiques a la
variation des propriétés texturales des fromages

Une analyse de régression multiple a été pratiquée sur 1’ensemble
des fromages afin de déterminer les contributions des variables
physicochimiques sur les propriétés texturales (Tableau IIL. 14).

Tableau IIL.14
Contribution texturale des variables physicochimiques.

Paramétres texturaux Parametres physicochimiques introduits par 1’analyse
F10 (+) NT *** (+) Ca ***
(0,74) (0,73)
F70 (+) NT #** (+) Ca *#**
(0,76) (0,81)
Elasticité-TPA () NT ** (+) pH *
0,61) (0,58)
Cohésion-TPA ()NT ** (+) pH *
(0,66) (0,55)
Masticabilité-TPA (+) pH ** (+) Na #**
(0,66) (0,75)
Vitesse ultrasonore (-) pH *** (-) Na ***
(0,96) (0,78)
Caractere collant-TPA (+)Ca* (+)Na *
(0,49) (0,60)
*P>95% : ** P >99% ; *** P> 99,99%

N.B. Le signe effecté a chaque parametre correspond a une correlation positive

ou négative.
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Nous pouvons constater que la teneur en azote total, la teneur en
calcium et le pH sont les trois principales variables explicatives des
propriétés texturales du Requeijo.

Les teneurs en azote total et en calcium interviennent sur la fermeté
évaluée par pénétrométrie (F10) et par compression (F70) par des
corrélations positives, alors que la teneur en azote total agit sur la
cohésion et I’élasticité par des corrélations négatives. L’influence de
I’azote total sur la fermeté du fromage fondu a déja €té observée par
Younis, et al. (1991) lors d’une étude sur la comparaison de trois
méthodes de mesures de la texture du fromage fondu. Ces auteurs
rapportent aussi une corrélation négative de la teneur en azote total et la
cohésion et une absence de corrélation avec 1’adhésivité et I’élasticité.

5. Evaluation sensorielle de certaines propriétés du
“Requeijao tradicional”

Le Tableau III.15 présente les valeurs des forces obtenues en
pénétration et en compression sur 9 fromages ainsi que les mesures
obtenues par I’évaluation sensorielle.

Les produits font partie d’un plan d’expériences fractionnaire en
trois répétitions (Cf. Tableau II.1) et les valeurs sont les moyennes de
trois mesures. Le coefficient de variation n’excéde pas 10% pour chaque
parameétre textural. Les valeurs des mesures sensorielles sont les
moyennes obtenues avec les 15 membres du jury.
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Tableau IIL.13

Mesures instrumentales et sensorielles du Requeijao.
Produits ;| F10 F70 Fermet¢ | Cohésion ; Elasticité i C. collant
(N) (N) sensorielle | sensorielle i sensorielle ¢ sensorielle

1 0,35 0,59 8,44 3,67 5,35 7,06

2 0,13 1,29 8,36 3,98 6,33 6,57

3 2,17 5,55 6,36 2,99 5,33 6,59

4 0,55 5,82 7,92 2,72 5,83 4,78

5 2,41 4,66 10,47 2,27 5,03 4,67

6 4,12 11,74 16,87 2,39 3,21 2,00

7 4,29 9,57 18,20 1,20 1,13 1,93

8 0,64 4,36 6,75 2,99 6,60 5,60

9 2,93 7,58 10,80 2,54 4,83 4,77

5.1. Corrélations entre les mesures instrumentales et
les mesures sensorielles

Les coefficients de corrélation ont été calculés entre les deux types
de mesures (sensorielle et instrumentale) ayant pour objectif d’évaluer
quel type de mesure rhéologique est la plus convenable pour 1’évaluation
des caractéristiques texturales du Requeijdo. Les coefficients de
corrélation et leurs niveaux de signification sont indiqués dans le Tableau

II1.16.

La force 2 10 mm de pénétration est corrélée positivement avec la
fermeté sensorielle et négativement avec la cohésion, 1’élasticité et le
caractere collant sensoriels, tandis que la fermeté-TPA est corrélée
positivement avec la fermeté sensorielle et négativement avec la cohésion,

I’élasticité et le caractére collant sensoriels.
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Tableau III.16
Corrélations entre les mesures instrumentales et les
mesures sensorielles.

Mesures instrumentales
Mesures Force Force Cohésion | Caractere collant
sensorielles | (pénétration) | (compression)
Fermeté 0,85 ** 0,76 * 0,41 n.s. 0,60 n.s.
Cohésion -0,83 ** -0,79 * 0,73 * -0,34 n.s.
Elasticité -0,87 ** -0,73 * 0,45 n.s. -0,41 n.s.
Caractere -0,84 ** -0,90 *** 0,46 n.s. -0,72 *
collant

*P>95% ; ¥* P> 99% ; *** P > 99,99% ; n.s. = non significatif
Le signe négatif indique une corrélation négative.

Stampanoni et Noble (1991a), en utilisant des fromages
expérimentaux du type fondu ont trouvé de hautes corrélations entre les
mesures de la fermeté sensorielle et la pénétration obtenue a 55% de
déformation. D’ailleurs, les auteurs n’ont pas trouvé de corrélation
significative entre les mesures sensorielles et la force a 80% de
compression. L’adhésivité sensorielle a été corrélée significativement avec
’adhésivité instrumentale.

Imoto et al. (1979), ont montré que la fermeté instrumentale est
corrélée significativement avec la fermeté sensorielle a tous les taux de
compression. Ces mémes auteurs, en étudiant le taux de compression sur
les propriétés mécaniques des fromages, ont montré que le taux de
compression pour lequel une propriété mécanique est bien corrélée avec
I’évaluation sensorielle, dépend de la propriété mécanique étudiée.

Lee et al., (1978) ont étudié les caractéristiques texturales de
plusieurs variétés de fromages par voie instrumentale et sensorielle et ont
trouvé des corrélations importantes entre ces caractéristiques. Ces auteurs
ont trouvé que la fermeté sensorielle est corréle significativement avec la
force par compression, [’adhésivité et la masticabilité.

109



Chap. IIl - Résulitats et discussion 110

Thomas et al., (1970) ont développé quatre instruments et ont
modifié un pénétromeétre commercial pour mesurer les propriétés
physiques du fromage fondu. Ces mesures ont été corrélées avec les
mesures sensorielles obtenues par deux groupes : un groupe entrainé et un
groupe non entrainé. La fermeté instrumentale a été corrélée
positivement avec les mesures sensorielles obtenues par les deux groupes
(entrainé et non entrainé), tandis que les mesures obtenues avec le
pénétrometre modifié et a 15, 30 et 60 secondes ont été corrélées
négativement avec les mesures sensorielles. Le caractére collant
instrumental a été corrélé négativement avec les mesures obtenues par le
groupe entrainé quand les auteurs utilisent un de ces équipements.

Les coeficients de corrélations obtenus entre les forces enregistées
en pénétration et compression et les résultats d’analyse sensoriels (Figure
I1I.5) montrent qu’il existe des corrélations significatives importantes
entre les deux méthodes. Les corrélations existantes entre les mesures
instrumentales et sensorielles indiquent que ces propriétés texturales du
“Requeijdo tradicional”’peuvent étre mesurées objectivement.

Le caractére collant du fromage fondu est une importante propriété
physique et son effet d’acceptabilité par le consommateur s’accroit lors de
son utilisation pour les sandwiches.

La Figure IIL.5 montre les corrélations obtenues entre les forces
enregistrées en pénétration et en compression et les divers parametres
percus par 1’analyse sensorielle.
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Une analyse de variance (Anova) comparative des propriétés
texturales évaluées des mesures instrumentales et sensorielles et entre les
produits, a été faite (ANEXE 1). L’analyse de variance de la fermeté
instrumentale montre que les produits sont tous différents entre eux a

P>99%.

Parmi les 36 combinaisons possibles le jury a constaté une
différence de la fermeté, seulement, entre les produits P1 x P4; P3 x P8 et
P5 x P9, ce qui montre la haute performance du jury.

6. Identification de la courbe typique du processus de
crémage du fromage fondu par la méthode ultrasonore

L’évolution du processus de crémage de trois types de fromages
fondus a été€ suivie au cours du refroidissement : a température ambiante
et a température de 4°C (Figures III.6 et IIL.7). Les produits ont été
fabriqués comme décrit au paragraphe 5.2. du Chapitre II.

En général, nous observons sur les figures suivantes trois zones
distinctes suivant les produits:
a) Pour les produits refroidis a température ambiante
» phase liquide jusqu’a 65°C
* phase de solidification 65°C a 55°C
+ phase solide dynamique 55°C 4 22°C
» phase solide statique an dessous de 22°C
b) Pour les produits refroidis a température de 4°C
+ phase liquide jusqu’a 65°C
* phase de solidification 65°C a 55°C
+ phase solide dynamique 55°C a 28°C
» phase solide statique an dessous de 28°C
Le fromage fondu fabriqué avec du fromage Emmental, et le

Requeijdo fabriqué avec de I'huile d’arachide, en substitution a le créme
fraiche, ont les mémes comportements jusqu’a 39°C, lorsqu’ils sont
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refroidi a température ambiante et jusqu’a 28°C lorsqu’ils sont refroidi
dans une chambre a 4°C. La réaction du Requeijdo avec 'huile végétale se
stabilise a 27°C pour le refroidissement a température ambiante et a 23°C
pour le refroidissement dans la chambre a 4°C. La réaction du fromage
fondu a partir de ’Emmental se stabilise & 28°C pour le refroidissement a
température ambiante et a 18°C pour le refroidissement dans la chambre
a 4°C. La courbe obtenue pour le Requeijdo refroidi a température
ambiante est semblable a celles des autres produits, mais 1’augmentation
de la vitesse ultrasonore dans ce produit est plus importante jusqu’a
39°C : température ou la réaction est stabilisée. A partir de cette
température la vitesse des ultrasons est constante. Pour le refroidissement
dans la chambre froide, le Requeijdo présente le maximum de la réaction
a partir de 41°C jusqu’a 33°C et se stabilise complétement a 23°C.

Ces résultats confirment la théorie que le fromage fondu refroidi
dans une température de 4°C est plus crémeux que celui refroidi a
température ambiante.

D’ailleurs, les courbes montrent que la température ou s’arréte
I’épisode de crémage dépend de la température utilisée pour le
refroidissement. A la température ambiante le temps de refroidissement
du produit est beaucoup moins important que le refroidissement dans une

chambre a 4°C.

D’apres Bonell (1971), la prolongation du crémage provoque un
appauvrissement de la capacité d’hydratation des protéines, d’ou le risque
que de faibles perturbations du systeme (pH, température) puissent
entrainer ’effondrement de I’ensemble.
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Figure IIL6
Variation de la vitesse ultrasonore des fromages fondus de
comportement différents, pendant le refroidissement a
température ambiante.

Les figures II1.6 et II1.7 montrent que la phase solide dynamique pour
I’Emmental fondu est plus importante qui pour les autres fromages. Cela est
peut étre due aux types de protéines (chaine courte) et au type de matiére
grasse présente dans 1’Emmental fondu.

Les différences de la vitesse ultrasonore pour les trois types de
fromages au cours du refroidissement est surtout due au type de matiére
grasse de chaque fromage.

D’ailleurs dans la phase de solidification dynamique des fromages
refroidis a température de 4°C, les réactions sont plus importantes que celles
des fromages refroidis a température ambiante.
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Figure IIL7
Variation de la vitesse ultrasonore des fromages
fondus de comportement différent, pendant le
refroidissement dans une chambre a 4°C.

7. Détermination de la couleur du ‘“Requeijao tradicional” a
travers plusieurs illuminants

La Figure III.8 montre les courbes de réflectance en fonction de la
longueur d’onde de la source lumineuse de seize Requeijoes ayant des
compositions différentes (Cf. Tableau I1.2).

Les produits 7 et 15 (P7 et P15) ont été pris comme les extrémes :
c’est-a-dire, P7 est le produit plus clair et P15, le produit plus foncé. En
fait, la clarté du P7 est de beaucoup supérieure a clarté du P15. La clarté
des autres produits est intermédiaire.

La surface comprise entre la courbe et I’axe X est en relation avec
la clarté “L”. Plus la surface est grande plus la clarté de I’objet est élevée.
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Les longueurs d’ondes des radiations visibles situées entre le violet
et le rouge du spectre du visible, s’étalent de 400 a 700nm environ.

L’absorption sélective de certaines radiations a certaines longueurs
d’onde détermine la couleur des objets. Par exemple, les objets jaunes ont
la caractéristique d’absorber la lumiere dans le bleu, et de méme les
objets rouges celles d’absorber la lumiere dans le vert, etc...

11 faut se rappeler que “L” est la luminance ou la clarté qui va de 0
(pour le noir absolu) a 100 (pour le blanc absolu) et que plus c* est
grand, plus la couleur est pure.

A partir de ces courbes, qui sont les invariants des objets, on peut
utiliser des illuminants ayant une énergie lumineuse différente en fonction
de la longueur d’onde ; d’ou les valeurs des coordonnés chromatiques L,
a*, b*, c* et h* varient, parce que la couleur de ces objets change en

fonction de I’illuminant.

Les courbes montrent que la couleur des produits change suivant la
composition physicochimique et le procédé de fabrication des fromages,
comme c’est le cas des produits 7 et 15 ou la seule variation a été la
concentration en sel de fonte (P7 = 0,5% et P15 =4,0%).

L’analyse de régression multilinéaire pour des valeurs des
coordonnés chromatiques L, a* et b* en fonction des illuminants D55,
D65 et D75 (tableau III. 17) montre que la couleur du “Requeijfo est liée
au taux de sel de fonte (P> 99,99%) et a P> 99% pour tout les
illuminants. Pour la clarté “L” en fonction des illuminants D55 et D635, le
temps de traitement thermique n’a aucun effet sur le changement de la
couleur des produits. La matiére grasses elle ausi, n’a pas d’effet sur la

clarté, lorsqu’on utilise 1’illuminant D55.

D’apres Berger (1988), les sels de fonte influencent la couleur des
fromages fondus, car ils provoquent un changement de ton, comme c’est
le cas, quand on utilise le citrate de sodium. En ce qui concerne
I’orthophosphate et le polyphosphate aucune influence sur la couleur n’est
constatée, selon 1’auteur.

Le sel de fonte, la matiére grasse dans 1’extrait sec et la matiére
séche, respectivement sont les parametres les plus influents, pour le
changement de la couleur du “Requeijdo tradicional”.

o
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Tableau III. 17

Analyse de la Régression multilinéaire des coordonnés
chromatiques L, a* et b*

L a¥* b *
Variables | D55 | D65 | D75 | D55 | D65 | D75 | D55 | D65 | D75
1 — MS B kK kg ook n. s n. S doksk kokok ok
2= G/S 1. § kk n. s kkok Fgeck kKK dekesk Hkok *okok
3 — TT . S n. s kK ok sooksk %3k kookesk gk *3kk
4 -_ SF gk ek *okk skkok ok * skksk skckk *kk
12 1. S n. s
13
14 n. s n. s
23 n. §
24 1. S
34 n. s.

*P<95% ; ¥*P > 99% ; ***P > 99,99%
Les espaces vide correspond a des interactions significatives entre

les facteurs de composition.

Nous avons utilisé huit illuminants différents pour sélectionner celui
ou ceux qui permettent d’observer les différences les plus significatives en

fonction des traitements et procédés de fabrication.

L’analyse de régression multilinéaire a permis déterminer les
illuminantes les plus appropriés pour 1’analyse de la couleur du
Requeijdo. Les illuminants D55, D65 et D75 se sont avérés les plus
adéquats, tandis que les illuminants A et C ne permettent pas d’identifier

des différences entre la couleur des produits étudiés.

Les valeurs de L, a*, b*, c* h* dC, dE et la Réflectance des

produits mesurés sur plusieurs illuminants sont dans les Annexes 2 a 9.
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Ainsi dans d’autres travaux nous pouvons suivre les étapes de
fabrication du fromage fondu avec le plus grande précision en ce qui
concerne les changements de coordonnées chromatiques a* et b*, et la
clarté L.

Dans un travail plus complét sur la couleur de fromages fondus,
pour le futur, une étude mathématique fine des courbes de réflectance est
possible a I’aide des développements en séries de FOURIER.

En effet on peut considérer que les courbes de réflectance d’une
méme famille de produits, ont des réponses voisines entre elles, peuvent
€tre assimilées a des répétitions périodiques ou cycliques du méme
phénomene, entre les bornes 400 et 700nm.

Le développement en séries de FOURIER appellera des coefficients
de fonction sinusoidale différents selon les traitements et 1’on pourra
étudier les significations de ces coefficients.

Généralement ces coefficients sont nombreux et permettent de
discriminer 1’allure des courbes de réflectance des groupes, donc
d’affiner I’étude de différences entre eux, méme si elles sont faibles
(JANIN et al. 1990).
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif de ce travail était d’étudier l'influence des divers
parametres de composition et du traitement thermique sur les propriétés
texturales du “Requeijdo tradicional” : un fromage brésilien de type
fondu.

Dans ce contexte et pour répondre a ces objectifs, nous avons
consacré un peu de temps pour [’élaboration d’un plan expérimental, car
il y avait plusieurs parameétres a étudier : taux de matiere seche, taux de
matiere grasse dans 1’extrait sec, concentration en sel de fonte et temps de
traitement thermique. Dans ce sens nous avons pu : a) fixer le processus
de fabrication conformément la technologie connue b) déterminer les
niveaux appropriés pour les parametres du processus de fabrication c)
définir des tolérances pour les parametres du processus : tolérances
identifiées comme essentielles dans la phase précédente.

Le test de pénétrométrie par tige a 10 mm de pénétration et le profil
d’analyse de texture ont été utilisés pour 1’évaluation instrumentale des
caractéristiques texturales telles que la fermeté, la cohésion, ’élasticité, le
caractere collant, la masticabilité, I’adhésivité.

L’analyse de régression multiple sur les parametres de fabrication
des produits a permis d’identifier I’influence de chaque parametre sur les
propri€tés texturales. Tous les parametres se ont avérés influents sur les
caractéristiques texturales du Requeijdo. Ceci peut expliquer la grande
variété de produit que nous avons pu fabriquer et ces déja existants. La
vitesse ultrasonore a été trés influencée par la concentration en sel de
fonte, mais les autres paramétres ont aussi d’influence sur cette mesure.

L’absence de séparation d’huile dans les fromages suggere que le
mélange et les concentrations de sel de fonte ont été convenables pour
maintenir une structure uniforme aussi la distribution de la protéine et la
matiere grasse apres la phase de fusion. Bien que le pH de certains
fromages ait été inférieur a 5,0, il n’y a pas eu de séparation de phase
apres quatre mois de stockage a 4°C.

A DPexception de 1’adhésivité toutes les autres propri€t€s texturales
ont été affectées par la concentration en matiere grasse. La matiere grasse
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semble étre le parametre de composition le plus important pour le
fromage fondu.

Une simple réduction de la matiére grasse modifie en effet
complétement la texture. Dans certains aliments, cette modification peut
étre percue visuellement. Dans le cas du fromage fondu, ce probleme peut
€tre maitrisé partiellement avec 1’ajout d’eau, qui a un effet
plastifiant ; mais la texture sera cependant différente.

Les caractéristiques texturales telles que la fermeté, la cohésion,
I’€lasticité et le caractére collant du “Requeijdo tradicional” ont été
également évaluées en fonction de mesures sensorielles, en ayant recours
a jury entrainé.

Les corrélations obtenues entre les mesures instrumentales et les
mesures sensorielles permettent de valider ces deux méthodes concernant
la mesure des propriétés texturales du fromage fondu.

L’analyse de variance (ANOVA) comparative des propriétés
texturales des mesures instrumentales et sensorielles a permis de montrer
que la fermeté-TPA est différente pour chaque produit (P > 99%). Elle a
également permis de confirmer aussi la haute performance du jury.

Ces résultats sont importants, car 1’utilisation de la méthode
instrumentale est plus pratique et moins cofiteuse.

Les résultats obtenus sont comparables a ceux du fromage fondu
définis par divers auteurs, ce qui permet de classifier définitivement le
“Requeijio tradicional” dans 1’ensemble des fromages fondus.

L’étude a ensuite été orientée sur 1’évolution du processus de
crémage de trois fromages fondus en utilisant la vitesse ultrasonore.

Avec la vitesse des ultrasons nous avons pu quantifier et établir des
courbes pour le processus de crémage du fromage fondu. Ces courbes
montrent que les fromages fondus ont des comportements différents
suivant le type de matiére grasse utilisée et la température de
refroidissement. Elles montrent aussi un comportement différent de celui
préconisé par la théorie, mais confirment le fait que le fromage fondu est
plus crémeux lorsqu’il est refroidi a température de 4°C.
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La définition de la courbe de crémage avec la vitesse ultrasonore
présente 1’avantage d’€tre quantifiable et de pouvoir étre utilisée pour
caractériser objectivement tous les types de fromage fondu.

Enfin nous avons mesuré la couleur des fromages avec un
spectrophotometre, en utilisant plusieurs illuminants. Le but est double :
celui de quantifier la sensation colorée et également, dans le futur,
d’identifier la couleur des fromages la mieux pergue.

Les méthodes spectrométriques sont dans tous les cas supérieures
aux notations visuelles. Elles sont plus reproductibles parce qu’elles sont
~moins dépendantes de 1’observateur et permettent d’accéder a de
nombreux parametres comme les coefficients des harmoniques de la
transformation de FOURIER des courbes de réflectance.

Les courbes de la longueur d’onde en fonction de la réflectance
montrent I’importance de la concentration en sel de fonte et des facteurs
de composition des fromages fondus.

L’utilisation de la mesure objective de la couleur des fromages peut
contribuer a compléter I’étude des propriétés texturales, car D’attrait
visuel est, lui aussi, trés important pour la décision d’achat du

consommateur.

L’apparence englobe les aspects visuels tels que la couleur, la
texture, la brillance, la forme, [’opacité ou la transparence qui
caractérisent les aliments. Lorsque le consommateur a la possibilité de
choisir plusieurs produits, il se décide pour ceux qui ont, & ses yeux, le
meilleur aspect. Lorsque le consommateur voit une différence négative
entre plusieurs produits, d’'une méme catégorie, cette différence est
aussitdt considérée comme un critére de mauvaise qualité. L’attrait visuel
et I'uniformité ont une importance telle que chaque produit exige des
caractéristiques précises. D’ou 1’intérét de caractériser les propriétés
rhéologiques, texturales et de quantifier la couleur des aliments.
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Annexes

texturaux (mesures instrumentales et sensorielles). Comparaison

ANNEXE 1
Analyse de variance (ANOVA) comparative des divers paramétres

entre les produits.

FERMETE ELASTICITE COHESION C. COLLANT
~Mesure Mesure . Mesure | Mesure _ Mesure | Mesure . Mesure | Mesure
instrument | sensor. | instrument | sensor. | instrument | sensor. | instrument | sensor.

PROD. | Signif. | Signif.| Signif. | Signif.| Signif. | Signif.]| Signif. | Signif.
P1 x P2 * K * n.s. n.s. n.s. n.s. * ok 1.8,
P1x P3 * % * 3 * % n.s. n.s. * *x n.s.
P1x P4 *x 1n.S. * n.S. n.s. * * & * %
P1x P5 * 3k * % * % n.s. ** ** * %k *k
P1x P6 * 3k * % * % * % n.s. * % * *
P1 x P7 k k %k %k % ok % %k % % %k % %
P1 x P8 %k % sk %k %k %k ES % ok % %
P1x P9 * * % * 3% n.s. * ok * * * ok
P2 x P3 * % * ¥ * % n.s. n.s. s n.s. n.s.
P2 x P4 % ok £ ok n.S. n.s. E £ % sk
P2 x P5 X ES X * % e EF ns. *H
P2 x P6 o *% F % * ns. % Fk o
P2 x P7 * * ok %%k * % ok ¥ ¥ % oy
P2 x P8 %k ok % % %k n.s. ko 3%k n.s. E S
P2 x P9 % ok % % % %k %k ok % %k % % ¥ sk * %k
P3 x P4 * % * % * % n.s. n.s. n.S. * % * %
P3 x P5 * % * ¥ n.s. n.s. * % * n.s. * ok
P3 x P6 % sk % %k % %k L n.s. £ % ok % %k
P3 x P7 % sk % %k n.s. EE ] % 3k ok %k %k % ok
P3 x P8 * ¥ n.s. * ok * * ok n.s. n.s. ®
P3 x P9 * % * % ok 1n.S. * & n.s. * * *ok
P4 x P5 * % * ok * n.s. * % n.s. * ok n.s.
P4 x P6 e s e 3 ok ** I.S. 1.8S. o o *
P4 x P7 s ¥ ¥ % e ¥ % FoF % o
P4 x P8 *% * ¥ * n.S. * % 1n.S. Ak n.s.
P4 x P9 sk % %k £ £ % % n.s. EES n.S.
P5 x P6 % ok sk %k %k % % % 3k n.s. % 4k &%
P5 x P7 o o 1.S. ok 1.S. e 3 % * ¥
P5 x PR k ok % %k ok ok %k % ok E S % % ES
P5 x P9 * % n.8. * & n.s. * n.s. * 3 n.S.
P6 x P7 5k L % ok EES %ok %k ¥ % n.s.
P6 x P8 % %k % ok S % %k ok ® % ok %k
P6 x P9 * %k %k %k % sk % %k % % n.s. E %k
P7 x P§ %k ok %k %k R %k ES % sk %k
P7 x PO %ok % ok £ EE % %k Ed n.s. % %
) o ¥ s oy gy ns. ¥ ¥
*P>95%; **P>99%; n.s.=non signifivatif; signif. = significance
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ANNEXE 2
Mesures de la clarté (L) des produits pour les divers
Iluminants a 10° de I’Observateur Standard
ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fcw ULT | TL84
1 89,17 | 88,33 i 87,59 | 88,37 i 87,57 88,13 88,64 i 88,36
2 85.19 | 84,18 { 85,38 | 84,23 i 85,07 86,03: 86,98 | 86,65
3 85,90 | 84,19 i 8520 | 84,22 { 84,92 85,841 86,81 i 86,57
4 87,45 | 86,47 i 87,67 | 86,51 | 87,37 88,35 88,67 i 88,39
5 84,65 i 83,72 ; 88,20 { 87,53 | 84,47 85,401 85,49 i 88,92
6 86,94 | 8593 | 86,22 { 85,97 i 85,91 86,91: 87,17 i 86,84
7 90,66 : 89,94 i 89,75 | 89,97 i 89,53 90,251 90,84 : 90,62
8 88,16 1 87,12 | 88,47 | 87,16 i 88,16 89,21§ 89,11 | 88,82
9 88,75 1 87,48 | 88,20 | 87,53 i 87,81 89,051 89,32 | 88,92
10 81,31 | 80,06 i 80,35 i 80,10 | 79,96 81,18; 81,21 ¢ 80,80
11 83,92 ¢ 82,75 i 84,51 | 82,79 | 84,16 85,311 84,67 i 84,30
12 88,93 | 87,71 | 88,06 | 87,76 i 87,69 88,92: 88,84 | 88,49
13 84,21 1 83,15 { 83,05 | 83,20 i 82,73 83,741 83,85 i 83,48
14 89,48 | 88,18 ; 88,22 | 88,23 i 87,83 89,06 89,24 i 88,82
15 72,22 + 71,37 { 74,23 | 71,40 § 73,97 74,86% 75,66 | 75,46
16 88,05 | 86,90 i 87,14 { 86,94 | 86,79 87,934 88,04 i 87,81
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ANNEXE 3
Mesures de la valeur (a*) des produits pour les divers
Iluminants a 10° de I’Observateur Standard
ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fcw ULT | TL84
1 1,46 ; -1,04 ¢ 0,01 -0,08 § -1,25 § -0,73 0,28 -0,57
2 1,86 § -1,09 0,04 { -0,77 § -1,50 i -0,86 0,46 : -0,59
3 1,80  -0,31 0,71 -0,04 § -0,49 { -0,32 0,61 -0,34
4 1,98 -0,40 ¢ 0,65 | -0,11 § -0,67 i -0,45 0,69 | -0,34
5 1,49 -1,12¢ -0,18 § -0,82 -1,55¢ -095¢ 0,12 i -0,85
6 1,8 -1,1¢ 0,06 -0,78 -1,471 -0,88¢ 0.4 -0,65
7 1,35 -0,56 ¢ 0,27 -0,33 § -0,76 | -0,48 0,38 -0,38
8 2,07 -0,33§ 0,66 § -0,02 -0,68 -0,5¢1 0,72 i -0,35
9 2,55 -0,85 0,46 | -0,45 { -1,35 i -0,79 0,85 -0,48
10 2,81 -0,73¢ 0,69 | -0,33 -1,214 -0,59¢ 1,28 -0,13
11 2,59 -0,27¢ 0,85 0,09 -0,73; -0,43:% 1,23 -0,07
12 2,55 -0,31; 0,90 0,06 -0,68i -0,481 1,07 -0,23
13 2,06 -1,114 0,10 t -0,77 -1,571 -0.83¢ 0,80 -0,38
14 2,07 -0,971 0,45 -0,55 -1,521 -0,80: 1,04 -0,36
15 1,80 -0,09%¢ 0,60 0,17 -0,501 -0,321 0,16 -0,70
16 2,59 -0,16§ 0,99 0,19 -0,52¢1 -0,34: 1,15 -0,09
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ANNEXE 4
Mesures de la valeur (b*) des produits pour les divers
INluminants a 10° de ’Observateur Standard

ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fecw ULT | TL84
1 14,27 | 13,43 § 13,17 | 13,44 { 12,88 i 1434 | 14,70 | 14,43
2 17,21 { 16,21 { 16,40 | 16,23 { 16,06 { 17,83 | 17,84 t 17,58
3 14,30 ¢ 13,15 { 13,65 { 13,17 { 13,24 { 14,86 i 14,57 : 14,58
4 15,68 { 14,58 { 1495 | 14,50 i 14,53 { 16,26 ¢ 16,34 { 16,31
5 16,19 | 15,17 ¢ 15,28 { 15,19 t 1491 { 16,57 : 16,83 | 16,69
6 17,41 1 16,36 § 16,64 | 16,38 i 16,27 i 18,09 | 18,24 { 17,96
7 11,75 ¢ 10,89 : 11,16 | 10,89 { 10,85 i 12,19 § 12,29 | 12,19
8 16,58 | 15,25 ¢ 15,74 { 15,27 { 15,26 { 17,13 ¢ 17,03 { 17,11
9 21,47 t 20,08 { 20,42 | 20,10 { 19,92 { 22,16 ¢ 22,53 { 22,33
10 21,29 § 20,04 § 20,58 i 20,05 i 20,14 | 22,36 § 23,00 { 22,54
11 18,68 { 17,31 § 17,97 | 17,32 § 17,50 § 19,54 i 20,43 ; 20,24
12 19,70 | 18,16 § 18,73 | 18,18 § 18,17 i 20,33 i 20,62 | 20,67
13 18,09 { 17,09 { 17,60 { 17,10 { 17,25 | 19,12 | 19,77 | 19,31
14 22,08 § 20,82 i 21,32 { 20,82 | 20,88 | 23,18 { 23,65 { 23,17
15 13,33 { 12,22 | 12,85 § 12,25 § 12,47 | 13,97 ; 13,82 { 13,99
16 18,22 ; 16,80 ; 17,36 { 16,81 § 16,87 § 18,88 i 19,23 ¢ 19,17
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ANNEXE 5

Mesures de la valeur (c*) des produits pour les divers
INluminants a 10° de I’Observateur Standard

ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 | Few ULT | TL84
1 14,34 '+ 13,47 § 13,17 | 13,44 § 1294 | 14,36 | 14,70 | 14,44
2 17,31 { 16,25 { 16,40 | 16,25 § 16,13 | 17,85 : 17,85 : 17,59
3 14,41 ¢ 13,15 { 13,67 { 13,17 { 1325 | 14,86 § 14,58 | 14,58
4 15,80 { 14,59 { 14,96 { 14,50 ; 14,55 | 16,27 : 16,35 t 16,31
5 16,26 | 1521 § 15,28 { 15,21 § 1499 | 16,60 § 16,83 ! 16,71
6 17,50 | 16,40 { 16,64 | 16,40 §{ 16,34 { 18,11 i 18,24 | 17,97
7 11,83 ¢ 10,90 ¢ 11,16 { 10,89 i 10,88 : 12,20 § 12,30 { 12,20
8 16,71 + 15,25 §{ 15,75 { 15,27 1 15,28 { 17,14 { 17,05 ¢ 17,11
9 21,62 { 20,10 { 20,43 { 20,11 § 19,97 § 22,17 | 22,55 t 22,34
10 21,47 { 20,05 { 20,59 | 20,05 { 20,18 § 22,37 | 23,04 : 22,54
11 18,86 { 17,31 { 1799 { 17,32 § 17,52 | 19,52 i 20,47 : 20,24
12 19,86 § 18,16 { 18,75 { 18,18 { 18,18 | 20,34 | 20,65 { 20,67
13 18,21 { 18,21 { 17,60 { 17,12 : 17,32 i 19,14 § 19,79 | 19,31
14 22,25 § 20,84 ¢ 21,32 { 20,83 § 20,94 { 23,19 i 23,67 { 23,17
15 13,45 + 12,22 { 12,86 { 12,25 { 12,48 | 13,97 | 13,82 | 14,01
16 18,40 } 16,80 ¢ 17,39 { 16,81 | 16,88 | 18,88 { 19,26 : 19,17
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ANNEXE 6
Mesures de la valeur (h*) des produits pour les divers
INliminants 4 10° de I’Observateur Standard

ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fcw ULT | TL84
1 84,20 t 88,76 90 92,86 § 87,64 i 90,27 88,95¢ 90,92
2 83.87 1 8934 1 8991} 90,47 § 87,85 i 90,42 88,571 91,26
3 82,87 1 91,83 87,071 93,01 { 91,07 § 91,95 87,65¢ 91,85
4 82,85 | 91,61 87,551 92,75 i 90,54 1 91,60 87,631 91,99
5 84,78 | 88,96 i 92,48} 90,09 i 87,25 i 89,90 89,64: 90,27
6 84.14 | 89,34 89,941 90,46 : 88,02 i 90,40 88,791 91,11
7 83.49 | 90,24 88,661 91,45 | 89,18 i 90,93 88,271 91,40
8 82,93 t 91,95 87,641 93,01 { 90,63 { 91,51 87,621 92,01
9 83,27 + 90,76 88,75: 91,90 i 89,31 } 91,14 87,881 91,95
10 82,52 | 91,10 88,121 92,24 i 89,75 i 91,67 86,861 92,86
11 82,15 § 92,29 87,341 89,75 { 90,8 | 91,92 86,60f 92,99
12 82.67 | 92,21 87,291 89,86 § 91,04 | 91,83 87,07% 92,55
13 83,55 | 89,47 89,721 90,61 i 87,98 | 90,70 87,731 92,06
14 84.69 | 90,52 88,841 91,67 i 89,02 ; 91,21 87,53% 92,30
15 82,35 | 92,76 87,371 89,25 1 90,82 | 91,87 89,381 90,32
16 81,95 | 92,64 86,781 89,40 i 91,42 | 92,15 86,62¢ 92,92
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Annexes
ANNEXE 7
Mesures de la valeur (AC) des produits pour les
divers Illuminants a4 10° du Observateur Standard
ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fcw ULT | TL84
1 2,52 2,58 2,03 2,56 2,09 2,16 2,41 2,25
2 5,48 5,35 5,25 5,36 5,26 5,65 5,55 5,39
3 2,59 2,27 2,53 2,3 2,41 2,67 2,29 2,39
4 3,98 3,69 3,81 3,62 3,68 4,07 4,06 4,12
5 4,44 4,32 4,14 4,33 4,14 4,41 4,55 4,52
6 5,68 5,50 5,48 5,51 5,47 5,91 5,95 5,78
7 9,79 9,19 9,26 9,21 9,09 9,97 10,25 { 10,14
8 4,88 4,37 4,60 4,39 4,41 4,94 4,75 4,92
9 9,79 9,19 9,26 9,21 9,09 9,97 10,25 ¢ 10,14
10 9,65 9,15 9,43 9,16 9,30 10,17 { 10,75 { 10,35
11 7,04 6,43 6,83 6,44 6,65 7,35 8,18 8,06
12 8,04 7,27 7,60 7,30 7,32 8,14 8,36 8,48
13 6.38 6,22 6,44 6,23 6,45 6,94 7,49 7,12
14 1043 1 994 ¢ 10,16 i 9,93 10,06 § 10,99 i 11,38 { 10,98
15 1,64 1,41 1,72 1,45 1,64 1,79 1,55 1,83
16 6,59 5,92 6,24 5,94 6,02 6,69 6,98 6,99
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Annexes
ANNEXE 8
Mesures de la valeur (AE) des produits pour les
divers Illuminants 4 10° du Observateur Standard
ILLUMINANTS
PRODUITS A C D55 D65 D75 Fcw ULT | TL84
1 2,39 3,05 2,96 3,02 2,86 3,03 3,26 3,19
2 7.75 7,86 6,83 7,85 6,90 7,05 6,76 6,70
3 6,14 6,18 5,21 6,19 5,20 5,16 4,64 4,70
4 5,11 5,07 4,34 5,01 4,27 4,49 4,61 4,68
S 7,47 7,57 6,49 7,57 6,54 6,55 7,02 7,06
6 6,79 6,80 6,52 6,81 6,56 6,79 6,99 6,90
7 9,98 9,52 9,39 9,53 9,25 10,05 ¢ 10,36 | 10,28
8 5,49 5,20 4,77 5,21 4,62 5,05 5,06 5,24
9 9,98 9,52 9,39 9,53 9,25 10,05 { 10,36 { 10,28
10 13,43 § 13,47 { 13,31 § 13,47 §{ 13,35 | 13,63 | 14,43 : 14,27
11 9,75 9,64 8,61 9,65 8,55 8,86 10,25 t 10,24
12 8,22 7,61 7,78 7,63 7,55 8,25 8,59 8,74
13 9,07 9,21 9,29 9,20 9,37 9,51 10,25 { 10,08
14 10,49 | 10,09 § 10,28 | 10,08 { 10,20 § 11,06 ¢ 11,49 ¢ 11,13
15 18,51 | 18,62 ¢ 15,62 | 18,63 § 15,65 i 1549 | 15,26 { 15,27
16 7,09 6,66 6,77 6,67 6,62 7,08 7,52 7,53
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ANNEXE 9
Réflectance des divers produits en foction de la longueur d’onde
REFLECTANCE (%)
LONGUEUR
D’((gg?E PLIpo|P3|Pa|Ps5s|Pe6|P7|Ps|Po|P10|P11|P12|P13|P14|P15|P16
400 57,02% 4760 § 53,49 | 57,58 | 49,96 | 4996 | 69,08 16024 15042 134,18 146,51 {5536 (41,90 14733 13588 }53,77
420 54,621 47351 51,80 | 54,24 § 49,08 § 4912 | 62,74 15598 £48,71 13637 14582 15221 {4260 14737 13759 {5122
440 55,731 4857 § 5142 | 5437 | 48,86 1 4981 | 62,71 154,80 14865 13738 14598 151,15 43,81 14812 {3698 50096
460 56,031 49001 51,00 | 53,81 1 48,71 ] 4998 | 62,59 }54,19 $48,52 13772 14575 15042 144,28 14870 13636 15043
480 58,091 51334 5264 1 5573 1 50,88 { 52,37 | 64,86 156,18 15145 14035 {4801 152,75 14691 15199 {3764 15267
500 62,551 56611 5632 1 5999 § 5604 1 5774 | 6783 16080 157,85 14594 £5277 15798 15238 15912 14058 }57,33
520 70,161 6546 1 64,61 | 69,58 | 64,50 1 67,09 } 75,46 171,13 169,53 15528 16293 16991 {6096 {7044 147,18 }68,13
540 73,251 69,11 § 68,65 | 74,05 § 68,04 § 71,13 } 78,69 176,03 74,67 159,54 167,69 17557 16447 17532 15033 |7322
560 73,981 6990 § 6943 | 7485 1 68,75 1 71,88 § 79,20 176,93 17584 160,77 168,71 17662 16538 176,72 15084 1|7425
580 74,22¢ 7023 1 6971 | 75,14 1 68,95 § 7221 | 79,40 177,19 17634 16135 169,17 17697 16582 17745 15092 174,67
600 74,331 7033 1 69,79 § 7520 | 68,80 § 72,18 1 79,38 177,13 176,58 161,76 16938 177,13 166,08 177,73 150,81 }74.88
620 74,301 7039 § 69,73 | 75,18 | 68,49 { 72,04 | 79,36 177,02 176,62 16189 16948 177,08 £66,12 17804 15042 17503
640 74,27% 70351 69,60 } 75,10 § 68,09 i 7193 } 79,31 17682 17649 16194 16942 177,00 166,09 17812 150,04 {7508
660 74,481 7049 1 69,53 & 7521} 6796 1 72,09 1 7937 176,74 17641 16204 16941 17700 16620 17828 14965 |75,19
680 74,971 70,99 { 69,95 § 75,67 | 68,27 | 72,68 { 79,68 177,17 176,70 162,70 169,88 177,25 166,63 17894 14964 {7572
700 75,20F 71,18 | 7020 | 75,89 | 6842 1 72,97 | 79.82 177,37 7669 16307 £70,03 177,54 {6687 17957 14933 }75,93

P = Produit
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