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Abstract

Emulsions are ubiquitous in the food, cosmetic and chemical industries, as
well as in the pharmaceutical field. Mayonnaise is an emulsion made from a
mixture of oil, egg and vinegar. The mixture is not stable, so it is essential to add
emulsifiers to ensure stabilization over time. The present work is thus part of the
formulation of a mayonnaise emulsion based on HFPL. This study is dedicated
to the enhancement of local products. The aim of the work is to show the effect
of the gum Arabic emulsifier GA at different mass concentrations (0.5, 1, 2, 3
and 4 g) on the stability of an emulsion (mayonnaise) containing 26 g of oil. of
HFPL. A physical stability study followed by microscopic observation of the
prepared emulsions is carried out for one (01) month to determine the stability
of the emulsion. Study results show that the stability of the emulsion increases
with the concentration of gum Arabic and the decrease in droplet sizes.

Key words: Emulsion, Pistacia Lentiscus fruit oil, characterization, stability,

emulsifier,



Résumé

Les émulsions sont omniprésentes dans les domaines de [’industrie alimentaire,
cosmétique et chimique, ou encore dans le domaine pharmaceutique. La mayonnaise est une
émulsion constituée d’un mélange d'huile, ceuf et vinaigre. Le mélange n’est pas stable, alors
il est donc indispensable d'ajouter des émulsifiants pour assurer la stabilisation dans le temps.
Le présent travail s'inscrit ainsi dans la formulation d’une émulsion de la mayonnaise a base
d’HFPL, Cette étude est dédiée pour la valorisation des produits locaux.

Le but de travail est de montrer I'effet de I'émulsifiante gomme arabique GA a différentes
concentrations massiques (0.5, 1, 2, 3 et 4 g) sur la stabilité¢ de d’une émulsion (mayonnaise)
contenant 26 g d’huile d’HFPL. Une étude de stabilité physique suivie par 1’observation
microscopique des émulsions préparées sont effectuées pendant un (01) mois pour déterminer
la stabilité de 1’émulsion. Les résultats d’étude montrent que la stabilit¢ de 1’émulsion
augmente avec la concentration de la gomme arabique et la diminution de des tailles des

gouttelettes.

Mots clés : Emulsion, huile de fruits de Pistacia Lentiscus, caractérisation, stabilité,

émulsifiant,
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Introduction générale

Ces derniéres années, Il y a une forte demande pour les produits naturels en raison de ses
nombreux avantages pour le corps humain et cela est évident dans notre vie quotidienne car
les produits naturels n’ont pas des effets secondaires sur la santé. Les émulsions contenant des
produits naturels font I’objet de nombreux chercheurs Gouda et al. 2017. Ce sont des
systemes composés d’un liquide dispersé dans un autre liquide non miscible. Ces émulsions
sont trouvées partout, le cas de I’agroalimentaire on cite le lait, la mayonnaise ou encore de
la vinaigrette qui sont des émulsions dites naturelles. Les émulsions ont de multiples
applications, elles sont rencontrées dans de nombreux domaines tels que la médecine, la
pharmaceutique (cremes et pommades), la cosmétique (les shampoings et lotions), les
peintures et les carburants.

Les émulsions sont thermodynamiquement instable en raison des divers changements qui
se produisent dans les propriétés de I'éemulsion au fil du temps tels que la coalescence, la
floculation, le crémage et la d'Ostwald (Tadros, 2004.) 1l est donc nécessaire d'ajouter des
émulsifiants pour maintenir la stabilité de I'émulsion au cours du temps. L’émulsion de la
mayonnaise est une sauce condimentaire obtenue par 1’émulsification d'huile végétale par une
phase agqueuse constituée de vinaigre et d’ceuf, Selon le choix et le go(t des consommateurs,
la mayonnaise peut contenir des ingrédients facultatifs (blanc d’ceuf, épices, sucre, sel,
moutarde etc.)

Dans la présente étude I’émulsion de la mayonnaise est préparée par 1’huile de fruit Pistacia
Lentiscus (HFPL). Cet huile a de nombreux avantage pour la santé humaine, a cause de leur
constituants en vitamines, protéines, antioxydants et acides gras insaturés cuivre qui a une
action anti-inflammatoire, magnésium qui est nécessaire au développement osseux, a la
contraction des muscles, fer indispensable au transport de I'oxygéne et a la fabrication des
globules rouges sanguins, potassium qui intervient dans la transmission de I'influx nerveux,
I'équilibre du pH sanguin, et qui favorise la digestion zinc qui aide a la cicatrisation et
participe a la libération de I'insuline aussi vitamine K en quantité, vitamine B6 et vitamine
B1 et fibres alimentaires.....etc.. Il est aussi noté que 1’huile de Pistacia Lentiscus démontre
d'autres activités telles que anti diarrhéique ,antimicrobienne (Benhamou et al. 2008), hépato
protective, anti-hyper lipidémique (Djerrou, 2014) et antidiabétique .

La gomme arabique est utilisée pour stabilisé notre émulsion de la mayonnaise, ce produit
est purement naturel de la famille des polysaccharides. Elle se présente sous la forme de
mélanges de sels de potassium, de magnésium et de calcium. Les éléments monomeres de
I'acide libre (acide arabique) sont le D-galactose, le L-arabinose, le L’rhamnose et I’acide D-

glucuronique 5 et des protéinés. Alors, la gomme arabique est importante pour la corps
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Introduction générale

humain, Elle est utilisé beaucoup dans la domaine alimentaire comme la régulation des
niveaux de diabéte, traitement du rhume et des douleurs a la gorge, perte de poids,
promouvoir la santé digestive et contribue a réduire le risque de maladies cardiovasculaires.
Cependant, c’est une source de fibres solubles qui ont contribué a la réduction du cholestérol.
Dans ce travail, nous préparons un émulsion de mayonnaise avec 1’émulsifiants de gomme
arabique sous les concentrations (0,5, 1, 2, 3 et 4 g) et d’autre composants comme 1’ceufs (2,5
g), le moutarde (0,5), I’acétate de sodium (0,2g) et I’acide acétique (1g). les émulsions
préparées ont caractéris¢ par la visualisation de la séparation de phase, 1’observation
microscopique et la variation du pH avec le temps.
Le mémoire comporte deux parties, la premiere partie est purement théorique et la deuxieme
partie est la partie expérimentale ou dite pratique.

La partie théorique contient trois chapitres, le chapitre 1 est consacré sur les huiles végétales
avec leurs caractéristiques et 1’huile de Pistacia Lentiscus (HFPL). Le chapitre 2 donne une
généralité sur les emulsions avec la granulométrie des émulsions, le chapitre 3 présente une
synthése bibliographique sur les émulsions de mayonnaise.

La partie pratique contient deux chapitres, le chapitre 4 porte sur le matériel et les méthodes
utilisées pour préparer 1I’émulsion de la mayonnaise a base d’huile HFPL, le dernier chapitre
5 est réservé a la présentation des différents résultats ainsi que leur discussion. Le mémoire

terminera par une conclusion générale.
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CHAPITRE |

LES HUILES VEGETALES



Chapitre I Les huiles végétales

1.1 Introduction

L’huile qui est considérée comme une matiére graisse est utilisée depuis XI111° siécle , les
premicres matiéres grasses utilisées par I’homme proviennent de la graisse animale. Alors,
I’utilisation de I’huile n’a pas une application alimentaires, elle est utilisée trés souvent
comme combustible a I’éclairage, Les huiles sont trouvées généralement sous forme de
liquides a la température ambiante. Une huile végétale se compose en général plus de 99 % de
lipides, glucides, protides et un peu de cholestérol et quelques vitamines et antioxydants
liposolubles (Debruyne, 2001). Les compositions des huile végétales sont diverse a deux
(saponifiables et insaponifiables), Les huiles végeétales sont essentiellement constituées
de triglycérides, c'est-a-dire des esters de glycérine (ou glycérol) et d'acides grasqui se
différencient par la nature et le pourcentage relatif d'acides gras, Les huiles végétales sont
pour certaines comestibles et pour d'autres seulement utilisées dans I'industrie, en peinture, en
savonnerie ou en pharmacie, L’huile de fruite Pistacia Lentiscus (HFPL) est une huile
végetale utilisée dans presque tous les champs, cosmétique, pharmaceutique et alimentaire
Comme le reste des huiles. Cette huile est extraite des fruits d’un arbre de Pistacia Lentiscus
Ce dernier se développe dans de nombreuses régions, Comme le Maghreb arabique

notamment en Tunisie et au Maroc.

1.2. Historique et Définition

L'homme connait la production d'huile végétale depuis plus de cing mille ans a partir de
plantes telles que les olives, le soja, le tournesol, la noix de coco et autres. Les huiles et
graisses alimentaires sont le troisieme élément essentiel de I'alimentation humaine apres les
sucres et les protéines. Les premiéres informations sur leur composition chimique ont été
connues en 1823 aprés JC. Les progreés scientifiques ont également permis de connaitre les
composants de I'huile extraite et I'étendue de son impact sur la santé humaine., La premiére
utilisation de I’huile n’avait pas des vocations alimentaires mais plutdt combustible servant a
I’éclairage (DEBRUYME, 2001).

Une huile végétale désigne les triglycérides cette derniére est un mélange a consistance
liquide ou semi-liquide a température ambiante, de substances majoritairement hydrophobes,
solubles dans les solvants organiques apolaires ou peu polaires, non volatiles : on parle alors
d’ « huile fixe ou grasse ». (Karleskind A., 1992 et FAO, 1993). Les huiles végetales
s'extraient naturellement par compression de la matiére qui les contient, préalablement

concassée. La compression est exercée a froid ou a chaud.
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« 1 CH;OH CH, - 0 - CO - R,
|
CHOH ————% R;-CO-0 st
S F3AG : |
3 CHOH CH,—0-CO-Rs
Glycérol Triglycérides

Figure 1.1 : structure des glucides et lipides des huiles vegétales

1.3. Compositions chimiques des huiles végétales

Les huiles végétales sont composées d’une grande variété de constituants et leurs
compositions chimiques sont représentées par des fractions appelées fractions saponifiable
(98-99%) et insaponifiable (1-2%).

Les triglycérides sont largement majoritaires et représentent au moins 95% du poids des
huiles brutes et 98% du poids des huiles raffinées. D’autres constituants naturellement
présents en plus faible quantité, sont dits constituants mineurs (1a5%) et regroupent des
composés dont les structures varient tels que les phospholipides (0.1-0.2%), les stérols, les

tocophérols (vitamine E) et quelques substances anti-nutritives. (MORIN O. et al, 2012).

I. 3.1 Fraction saponifiable

I. 3.1.1 Les triglycérides

Le nombre ¢€levé d’acides gras naturels et les multiples possibilités de combinaisons de ces
acides avec les molécules de glycérol font que les corps gras sont des mélanges tres
complexes de triglycérides dont les structures et les propriétés varient de fagon minime d’un
triglycéride a son isomeére le plus proche. La nature et les proportions de chacun des acides
gras sont des facteurs importants quant aux propriétés physiques, a la réactivité chimique et au
comportement physiologique des huiles. La maniére dont les acides gras sont associés pour
former les diverses molécules de triglycérides est également un facteur important. En effet,
deux corps gras, renfermant qualitativement et quantitativement les mémes acides gras auront
des caractéristiques physiques, chimiques ou physiologiques différentes, si ces acides sont

repartis différemment sur les trois fonctions alcools de la molécule de glycérol. Lorsqu’une

11



Chapitre I Les huiles végétales

molécule de glycérol est lie a trois molécules d’un méme acide gras, le triglycéride formé est
dit <hnomogéne». Dans le cas contraire, le triglycéride est dit «mixte ou hétérogéne» J. P.1992,
International Olive 1994, Barley’s 1979.

1
;
(o
g

Figure 1.2 : formule Les triglycérides

| 3.1.2 Les acides gras

IIs représentent a peu pres 95 % de la masse des glycérides. Ce sont des acides
carboxyliques aliphatiques comportant un nombre pair de 6 & 32 atomes de carbone.

Les chaines hydrocarbonées des acides gras peuvent étre saturées, monoinsaturées de
forme géométrique cis ou polyinsaturées a méthylénes centraux de forme cis aussi. On
distingue les catégories d’acides gras suivantes:

v les acides gras majeurs, qui sont tres largement répandus et présents en quantité
importante dans les huiles végétales. Ces acides gras sont peu nombreux, mais
représentent a eux seuls presque 95% des acides gras présents dans les huiles
habituellement utilisées pour 1’alimentation ou I’industrie.

v les acides gras mineurs, qui sont des homologues ou des isologues des
précédents et qui sont rencontrés comme constituants secondaires dans les corps gras
alimentaires ou industriels

les acides gras inhabituels, qui sont généralement isolables a partir de sources peu
répandues, mais dans lesquelles ils peuvent apparaitre comme constituants principaux. J.

P.1992,International Olive 1994, Barley’s 1979.
v
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F‘EC/\/\/\/\/\/\/\/\/ C18:0

Acide gras saturé

L AN AN ¢18:1 (n-9)

Acide gras mono-insaturé

HE A VAAANAANTFH  €18:3 (n-3)

Acide gras poly-insaturé

Figure 1.3 : Structure et nomenclature des principales familles des acides gras

I. 3.2. Fraction Insaponifiable

I.3.2. 1. Les tocophérols

Les tocophérols sont des parametres importants dans les huiles végétales a cause de leur
contribution a la stabilité oxydative et aux qualités nutritionnelles de I’huile (provitamine E) .
Sur le plan structural, ces composés de nature terpénique analogue aux stéroides, se présentent
essentiellement sous quatre formes o 11, B12, y13 et 514. La forme o est majoritaire et
représente 95% des tocophérols présents dans I’huile d’olive.

Ces composés se trouvent a 1’état libre non estérifié. Le rapport tocophérols/acides gras
polyinsaturés differe d’une huile a autre. Celui de I’huile d’olive est bien supérieur a ceux des
autres huiles de graines, ce qui confére a cette huile des propriétés particulieres aussi bien sur
le plan nutritionnel que sur le plan de la conservation. L’effet protecteur des tocophérols a
I’oxydation est d’autant plus important que la concentration de ces composés est plus élevée.
Cet effet protecteur se manifeste essentiellement dans les premieres heures de la photo-
oxydation. Les tocophérols sont donc rapidement décomposés pour former des quinones et
des époxyquinones . La teneur en tocophérols dans I’huile d’olive est variable entre 5 et 300

ppm et elle est supérieure a 100 ppm dans les huiles de bonne qualité.
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o-tocophérol

Figure 1.4 : schéma la formule Les tocophérols

l.3.2. 2 .Les stérols

Les stérols ou sont d’origine végétales, appelés aussi phytostérols. Ce sont des molécules
présentées chez tous les végétaux dans la nature. Ils possédent des structures et des propriétés
propres qui déterminent leur activité biologique dans le monde vivant. Depuis plusieurs
annees, ces molécules bioactives, encore peu exploitees il y a cing ans, connaissent un essor
important dans plusieurs secteurs industriels. Liserait majeur des phytostérols réside dans leur

propriété hypocholestérolémiante naturelle, qui leur permet de se substituer au cholestérol et
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de diminuer les risques cardio-vasculaires (Pelletier X. et al. 1995, in Zephirine M. et al.

2006).

HO

Figure 1.5 : Les stérols

1.3.2. 3. Les caroténoides

Ce sont des pigments lipophiles sensibles a la lumiere (rayonnement ultraviolet) et a la
chaleur, précurseurs, sa formule est (CsHg)s tout particuliérement du trans B-caroténe, de la
vitamine A (rétinol). Leur structure moléculaire leur confere dans certaines conditions
(oxydation par photosensibilisation) un pouvoir antioxydant par désactivation de 1“oxygeéne
activé (forme singulier). Présents en forte quantité (1 a 2 g/kg) dans I’huile de palme rouge,
les autres huiles végétales en contiennent quelque centaines de mg/kg ; ces pigments sont
éliminés au raffinage (Odile M. Xavier P., 2012).

-

N

Figure 1.6 : formule B- carotin

1.4 Caractérisation des huiles végétales

1.4.1 Propriétés physiques
On sait que les corps gras sont liquides ou solides a la température ambiante suivant leur

composition chimique.
v Densite

C’est la masse de 1’unité de volume exprimée en grammes cm? a la température T.
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= Ladensité des huiles végetales varie de 0.915 a 0.964.
» Ladensité des corps gras animaux varie de 0.866 a 0.933.
v Le point de fusion et le point de solidification
IIs permettent d’apprécier le degré de pureté d’un corps gras.
v Solubilité
Tous les acides gras dont le nombre de carbone est supérieur a 8 sont insolubles dans
I’eau et sont généralement solubles dans les solvants organiques tels que 1’éther, le
chloroforme et le benzéne (Frenot M etal., 2001).
v La viscosité
La viscosité des acides gras et des triglycérides est liée a leurs structures, a la longueur
de la chaine et a leur saturation. Elle augmente avec le poids moléculaire et diminue avec

I’augmentation de ’instauration. La viscosité des huiles est relativement trés élevée.

1.4.2 Propriétés chimique
v Hydrolyse et saponification
L’hydrolyse du corps gras conduit a la libération d’un ou de plusieurs acides gras
fournissant du glycérol et un mélange de carboxylates de sodium et de potassium. La réaction
peut se faire par I’acide sulfurique ou par voie enzymatique. Par ailleurs, la saponification est
une réaction qui permet la transformation des acides gras libres ou combinés en savon en
présence de potassium ou de soude (KOH ou NAOH) (DJADOUN, 2012).
v" Hydrogénation
L’hydrogénation des acides gras insaturés se fait en utilisant I’hydrogene (H2) en présence
de catalyseurs, sous une haute pression et a haute la température (SEGHIER et BENAHMED,
2014).

v Transestérification

La transestérification vise a modifier la structure glycéridique des matiéres grasses par

réarrangement intra- et intermoléculaire des AG sur le glycérol (Marc F et al., 2004).

|.5. Domain d’application des huiles vegétales
Les huiles végétales peuvent étre de multiples usages: alimentaires, cosmétiques,
pharmaceutiques et énergétique (Blin et Girard ., 2011). Exemple
v’ T’alimentation (friture et assaisonnement)

v’ cosmétique (savon et détergent)
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v pharmaceutique (produit de beauté et de créeme)

v’ énergétique (production d’électricité et biocarburant)

1.6 Huile de Fruit Pistacia Lentiscus

1.6.1. Définition

Huile de lentisque est extraite du fruit Pistacia Lentiscus qui peuvent fournir 38,8 % de
leur poids (Dorvault, 1928), liquide épais de couleur jaune vert. Elle n’est entiérement liquide
qu’a la température de 32 et 34 °C (Leprieur, 1860). Le rendement de I’huile varie selon les
conditions de sol et du climat (Ben chikh, 1999; Saidi et Hasnaoui, 2003).

1.6.2. Description de la plante

Arbuste ou arbrisseau dioique, vivace (lserin, 2001) et aromatique a croissance lente
(Tassin, 2012), peut atteindre de 1 a 3 metres de hauteur (Rameau et al., 2008), dégage une
odeur résineuse tres prononcée (Ait Youssef, 2006) dont 1’écorce est d’un brun rougeatre et
devient avec I’age rugueuse et écailleuse (Mathieu, 1860). Cet arbuste peut atteindre de 4 a 6
m de haut sur 1 @ 1m 80 de circonférence, sa souche est trés volumineuse et émet de
nombreuses et fortes racines longuement tracantes et repoussent vigoureusement, le bois qui
est veiné, a I’aubier blanc ou blanc grisatre, le cceur rougeatre et méme brun jaunatre ou
verdatre, les vaisseaux du bord interne sont rares et a peine plus gros que les autres et la zone

qu’ils forment se distingue difficilement (Mathieu, 1860).
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Figure 1.7: Photo d’une plante de Pistacia Lentiscus
1.6.3 .Répartition géographique

Pistacia Lentiscus L. est un arbrisseau que I'on trouve couramment en sites arides, Asie et
région mediterranéenne de I’Europe et d’Afrique, jusqu'aux Canaries (Bellakhdar, 2003).
Selon Belfadel (2009), I’aire de répartition de genre de Pistacia est illustrée dans la figure 5

ci-dessous :

. Pistacia Lentiscus

Figure 11.8 : Distribution géographique d’arbre de Pistacia Lentiscus (Xie et al. 2014)
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En France, le pistachier lentisque occupe la zone méditerranéenne au niveau de littoral, et
quelques vallons chauds. Il est tres répandu en Corse, avec I’olivier sauvage, le myrte et la
salsepareille (Polese, 2010). On le rencontre aussi au Portugal (Alyafi, 1979).

En Algérie, on le retrouve sur tout type de sol, subhumide et semi-aride (Saadoun, 2002),
plus précisément dans le bassin du Soummam en association avec le pin d'Alep, le chéne vert
et le chéne liege (Belhadj, 2000). Présente dans le bassin méditerranéen, il se trouve a 1I’état
sauvage, dans les maquis, et les garrigues dans tout type de sols, bien qu’il préfere les terrains
siliceux (Polesse, 2010).

1.6.4. Exigences écologiques de Pistacia Lentiscus

Cette espece régresse a des températures de-12°C a -14°C et discontinue de -15°C a -20°C
(Larcher, 1981). En effet, Pistacia Lentiscus L. est un arbuste des maquis et des garrigues de
toute la région Méditerranéenne a 1’étage thermo-mediterranéen et méso-méditerranéen, elle
occupe toutes les altitudes entre 0 & 1200 m. 1l est généralement apercu sur les différents
substrats calcaires, calcaire-marneux, marnes ou calcaires compacts, les schistes, siliceux....
Cette plante pousse sur différents types de sols tels que le sablo-argileux-limoneux,
argilolimoneux, sableux et argileux texture. Les sols ne sont pas une solution saline, avec un
pH modérément et 1égérement alcalin, préferent les sols a faible teneurs en phosphore et en
potassium, mais avec des carbonates de calcium et d'azote contenu (Doga et al., 2003).

L’¢étude phytodermologique de Pistacia lentiscus a permis de constater la grande
Adaptation de cette espece au manque d’eau. Cela a été expliqué par une absence totale de
Stomates au niveau de la face supérieure des feuilles ; et la présence des stomates du type
Paracytique mésopirégéne au niveau de la face inférieure de la feuille. Ainsi, la puissance de
Son systeme radiculaire favorise leur accrochement sur les pentes rudes et les terrains rocheux
(Saadoun, 2002).

1.6.5. Les caractérisations de huile du fruite Pistacia Lentiscus

Pistacia Lentiscus est caractérisée par :

Ecorce: Rougeatre sur les jeunes branches et vire au gris avec le temps. Quand on incise
I'écorce la plante laisse s”écouler une résine irritante non colorée a odeur forte.

Branches : tortueuses et pressées, forment une masse serrée

Feuilles : Les feuilles de ce petit ligneux sont persistantes, paripennées, avec 4 a 10

folioles elliptiques, coriaces et luisantes et le pétiole est nettement ailé. On trouve des pieds
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males et femelles distincts (espéce dioique) qui fleurissent en grappes denses en mois de Mai
(Hans, 2007).

Fleurs : Les fleurs unisexuées d’environ trois mm de large se présentent sous forme
racémes de petite taille a l'aisselle des feuilles. On différencie les fleurs femelles des fleurs
males gréace a leur couleur, vert jaunatre pour les femelles et rouge foncé pour les males. Les
fleurs males et femelles poussent sur des arbustes différents, les males ont5petits sépales dont
émergent 5 étamines rougeéatres reposant sur un disque nectarifere. Les femelles, a 3 ou 4
sépales a un ovaire supere avec un style court a 3 stigmates. Floraison de Mars a Mai

Fruit : Est une baie globuleuse [de 2 & 3 mm], monosperme, remplie par nucléole de la
méme forme; d’abord rouge, il devient brunéatre a sa maturité, qui est complete 1’automne.

La résine ou « mastic » . est obtenu, en été, par 1’incision répétée des tiges. La production
peut, de cette facon, atteindre 4 a 5 kg par arbre de couleur jaune clair, irritante, ce produit
résineux transparent émet une odeur balsamique relativement forte.

L’inflorescence : est en grappes spiciforme, rameuses, denses et courtes ; leur longueur
égale au plus la longueur d’une foliole. Elles apparaissent seules ou par deux a I’aisselle d’une
feuille.

La fleure : est unisexuée et sans pétales, petites, se montrent d’avril a juin et elles sont
disposées en épis. Les fleurs males et femelles poussent sur des arbustes différents ; Les fleurs
femelles sont de couleur vert jaune et les fleurs males sont rouge foncé. D’apres Samson

(1987), la plante est dioique :
= La fleur femelle Q : & un calice comportant 3 ou 4 lobes et un 1 ovaire de 3 carpelles
concrescents et 3 stigmates arqués en dehors.
= La fleur male & : & un calice comportant 5 sépales au fond duquel sont insérées 5

étamines, a filets courts soudés a la base et antheres rouges, tétragones.
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Figure 11.9 Feuille, fleur, graine du Pistacia lentiscus (Tela Botanica, 2011)
1.6.6. Classification de Pistacia Lentiscus

Tableau 1.1 : représente la classification de plante de Pistacia Lentiscus

Regne PLANTAE

Embranchement TRACHEOBIONTA — plantes de la graine
Super — division SPERMATOPHYTA — les plantes de la grain
Division MAGNOLIOPHYTA - plantes fleuries
Classe MAGNOLIOPSIDA

Sous — classe ROSIDAE

Ordre SAPINDALES

Famille ANACARDIACEAE - la famille de sumac
Genre PISTACIA L - pistache

Espéce PISTACIA LENTISCUS Arabe de mastic

1.6.7. Les compositions chimiques de huile de fruite Pistacia Lentiscus

L'étude de GC/MS d’huile du Pistacia Lentiscus L. a donné les spectres de masse de
six composants : (1) I’acide palmitique, (2) acide linoléique, (3) 3-undecylphenol, (4) 1-
formyl- 1,3-cycloexadiene, (5)3-pentadecylphenol et (6) 2, 6, 10, 14, 18,22- tetracosahexane.
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Tableau 1.2 : Temps de rétention et composition chimique d'huile de Pistacia lentiscus L.
(Mekni et al., 2011).

Composants Rt (min) (%)
1 | Acide palmitique 5.536 15.64
2 | Acide linoléique 6.421 47.02
3 | 3-undecylphenol 6.840 2.70
4 | 1-formyl-1,3-cycloexadiene 7.667-7.673 14.11
5 | 3-pentadecylphenol 8.372 18.86
6 | 2,6, 10, 14, 18, 22- tetracosahexane | 8.937 1.67

1.6.8 Utilisation thérapeutique traditionnelle

Les médecines traditionnelles pratiquées de part et d’autre des rives de la méditerranée,

attribues au lentisque des vertus dans le traitement des ulcéres, des plaies et bralures
légeres. La médecine traditionnelle algérienne utilise surtout 1’huile grasse obtenue par
expression des fruits de lentisque dans le traitement des petites blessures, brllures légéres et
érythémes.

L’huile est aussi employée par voie orale contre les problémes respiratoires d’origine
allergique et les ulceres de I’estomac. Ces usages sont surtout répandus a 1’Est du pays (région
d’El-Milia, Skikda, Guelma). L’huile est également trés utilisée pour les mémes indications

en Tunisie. (Yahya M., 1992, Iserin P., 2001, Baudoux D., 2003 et Grosjean N., 2007).

1.6.9 Mode d’obtention de I’huile

La méthode d’extraction d’huile grasse de lentisque est trés ancienne. La récolte de la
baie se fait entre les mois Novembre et Décembre. Apres avoir récolté quantité suffisante de
baies matures on procéde comme dans le cas de I’olive, en appliquant le méme principe.
Aprés séchage pendant 7 jours, I’ensemble des baies dont la pulpe a été suffisamment
désintégrée est bouillonné dans 1’eau. On recueille le bouilli, pour remplir deux sacs de toile
long et étroit et pratiquer par la suite le pressage a I’aide de deux queues de bois pour extraire
une huile un peu siccative (Hmimza, 2004). Cette méthode est trés proche de la méthode
d’extraction dans les iles de Sardaigne (La franchi, 1998). En Algérie, la récupération de
I’huile de lentisque passe par la macération dans de I’eau chaude du fruit, suivie d’une

décantation (région est D’ Algérie, El-harouch).
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Conclusion

Les huiles végétales représentent un vaste ensemble trés varié de corps gras d’origine, de
composition, de qualité et de golts différents. Celles-ci sont présentées selon leur
caractéristiques physico-chimiques, leur mode de fabrication, leur composition en acides gras,
en vitamines, en composés mineurs, leur intérét nutritionnel et leurs usages. Toutes ont un
intérét différent. Pharmaceutiques et énergétique, il y a plusieurs types des huiles végétales
comme I’huile de Pistacia Lentiscus, il est utilisé dans tout les domaines sortant la domaines
alimenaire Pistacia Lentiscus L. (Anacardiaceae), appelé localement « ed’drew », est un
arbrisseau vivace a fruits contenant & maturité une huile fixe utilisee en médecine
traditionnelle, notamment a I’Est de I’Afrique du nord (Algérie et Tunisie) pour ses
propriétés, Les huiles végétales sont une source bien plus importante de lipides dans
I'alimentation humaine, et tous les pays - sauf 12 - de la série des bilans alimentaires de la

FAO ont augmenté leurs disponibilités en huile depuis 1961
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Chapitre 11 généralité sur les émulsions

1.1 Introduction

Une émulsion est un systeme comprenant a deux liquides non miscibles, dont 1’un est
dispersé dans 1’autre, sous une forme plus ou moins stable.. On distingue donc une phase
dispersée et une phase continue. Pour que 1I’émulsion soit durable (c’est-a-dire que 1’état
dispersé demeure lorsque 1’agitation mécanique cesse), il est nécessaire d’utiliser un agent
émulsionnant ou émulsifiant. Son role est de stabiliser le systéme dispersé en inhibant les
phénomeénes de dégradation. Les tensioactifs, les polymeéres et les solides divisés sont des

agents émulsionnants. Ceux les plus largement utilisés sont les tensioactifs.

11.2. Définition

L’émulsion est un mélange hétérogéne constituant deux liquides non miscibles le premier
liguide est dispersé sous forme des gouttelettes dans I’autre. A titre exemple 1’eau est
dispersée dans I’huile ou I’inverse. Le schéma ci-dessous présente un exemple d’émulsion
Huile dans I’eau.

Milieu dispersant
ou phase continue

T~

eau Phase

huile «——1 dispersée

Figure Il .1 : Schéma descriptif d’une émulsion (H/E)

11.3.Les différents types d’émulsions

Une émulsion est dans la plupart du temps composée de deux phases : une phase
hydrophile appelée eau (E) et une phase lipophile, appelée huile (H).
e La phase hydrophile (E), appelée également phase aqueuse, contient de I'eau et
des composés solubles en phase aqueuse appelés composés hydrosolubles .
e La phase lipophile(H), aussi appelée phase grasse, phase huileuse ou phase
organique, est constituée d'un melange d'ingrédients d'origines variées. On distingue
deux types d’émulsion selon la phase dispersée :.
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11.3.1. Les emulsions simple : Il existe deux formes d’émulsions simples :
v Les émulsions directes : émulsions huile dans eau H/E dans lesquelles les
gouttelettes d’huile sont dispersées dans de 1’eau.
v Les émulsions inverses : émulsions eau dans huile, E/H.

e .

OO O = Goumlm@d'eﬂu(ﬂ OO O | Gouttelette d’huiIE(H) :

0000 G OOOO 0 Al
00 0O W 00 O"‘\ h i

0o 80 O\ Phase continue Grasse (H) 00 8 0 Phase continue aqueuse (E)

EmulsionE/H -~ Emulsion H/E

Figure 11.2 : Représentation schématique de différents types d’émulsions simples (H : Huile,
E : Eau)

11.3.2 Les émulsions doubles (multiples)

Les émulsions doubles sont d’émulsions comportant simultanément des émulsions H/E
et E/H conduisant soit a des émulsions eau dans huile dans eau (E/H/E) soit a des émulsions
huile dans eau dans huile (H/E/H),Chaque globule dispersé dans I'émulsion double forme une
structure vésiculaire contenant des compartiments aqueux simples ou multiples séparés de la

seconde phase aqueuse par une phase huileuse. Deepak S. et al (2013)

Eau

HUNLE

Adsrm

EMULSION E/H/E

Représentation schématique de 2 types
d'émulsions multiples

o HTR
-

Figure 11.3 : Représentation schématique de différents types d’émulsions multiples (H

Huile, E : Eau)
26



Chapitre 11 généralité sur les émulsions

I1.4.Classification d’émulsions par taille des gouttelettes.
Le terme « émulsion » peut désigner différents systemes, en fonction de leur stabilité
thermodynamique et la taille des gouttes de la phase dispersée :
11.4.1 Les macro-émulsions
Il s’agit de systémes dispersés hors équilibre comportant deux phases liquides non
miscibles. Les émulsions sont des systémes instables du point de vue thermodynamique, car
la séparation des deux phases conduit a une diminution de 1’énergie libre. Cependant, la
cinétique de grossissement de gouttes peut étre suffisamment retardée pour que 1’émulsion
reste stable pendant une durée déterminée. Le diamétre moyen de ces émulsions classiques est
supérieur ou égal au micrometre. Compte tenu de leur taille, et en fonction de la viscosité de
la phase continue, les gouttes des émulsions sédimentent (ou crément) sous 1’effet de la
gravité Nadine PIERAT( 2010)
11.4.2.Les nano-émulsions
Elles désignent des systemes pour lesquels la taille des gouttes de la phase dispersée est
comprise entre 20 et 200 nm. Elles contenant des gouttelettes a I'échelle nanométrique (Tatar
et al. 2017). sont donc moins affectées que les macro-émulsions par la stables et leur
préparation nécessite 1’utilisation de méthodes hautement énergétiques ou alors assez

complexes, comme 1’inversion de phase.
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111.4.3 Les Mini-émulsions

On trouve les termes « miniémulsions » (Mason et al., 2006; El-Aasser et Sudol 2004) et
« émulsions ultrafines » qui désignent aussi des émulsions de 18 taille submicronique. Le
terme « émulsions submicroniques » est fréquemment utilisé pour des émulsions dont la taille
de gouttelettes est comprise entre 1 et 1000 nm et dont les propriétés physico-chimiques
varient en fonction de leur taille de gouttelettes. Les NEs font donc partie des miniémulsions
ou émulsions submicroniques mais correspondent aux tailles les plus faibles de cette famille
d’émulsions.

11.4.4.Les Microemulsions

Ce sont des émulsions simples dans lesquelles les particules dispersées sont si fines
qu'elles paraissent solubilisées dans la phase aqueuse. En effet, la taille des particules, qui est
comprise entre 10 et 100 nanomeétres (hnm), confere une transparence aux préparations et une
pénétration plus favorable des substances actives a travers la couche cornée de la peau Beylot
C. (1998) .1l convient de bien distinguer les émulsions de ces systémes particuliers que 1’on
appelle microémulsions. L’une des principales caractéristiques qui différencie les émulsions
des microémulsions est que ces dernieres sont des systemes dispersés thermodynamiquement
stables (formation spontanée, sans apport d’énergie contrairement aux émulsions) Salager
J.L.etal (2001) .

11.5.Emulsifiants

11.5.1.Définition Des Emulsifiants

Un émulsifiant (émulsionnant) ou agent tensio-actif est une substance qui, lorsqu'il est présent
a faible concentration dans un systeme, il a la propriété de s'adsorber sur les surfaces ou les
interfaces du systeme. Il modifié a un degré notable les énergies libres superficielles de la
surface ou I’interface. L'énergie libre interfaciale est la quantité minimale de travail nécessaire
pour créer cette interface. Les tensioactifs agissent habituellement pour réduire 1’énergie libre
de I’interface plutot que de I'augmenter, bien qu'il existe des cas ou ils sont utilisés pour

l'augmenter.
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11.5.2. R6le des emulsifiants : L’émulsifiant remplit deux fonctions essentielles : d’une
part,

+ il diminue la tension interfaciale entre I’huile et 1’ecau, réduisant ainsi 1’instabilité
thermodynamique du systeme, et d’autre part,

+ il forme un film interfacial cohérent entre 1’huile et I’eau, ce qui assure la stabilité
physique des gouttelettes. Ces deux fonctions sont remplies grace a la capacité qu’ont
les émulsifiants a s’adsorber entre I’huile et 1’eau,ll existe une grande variété
d’émulsifiants utilisés dans les émulsions alimentaires. Globalement, on distingue
deux grandes catégories d’émulsifiants : les émulsifiants de faible masse moléculaire
(ou tensioactifs) et les macromolécules (ou biopolymeres). Ces deux catégories ont
des propriétés interfaciales différentes.

Ainsi, les deux types d’agents émulsifiants sont complémentaires pour, d’une part diminuer la
tension interfaciale et d’autre part former des films trés résistants a la coalescence. Dans
I’industrie agroalimentaire, on utilise des mélanges des deux types d’émulsifiants. Le jaune
d’ceuf possede naturellement ces deux types d’émulsifiants dans sa composition, ce qui

explique son exceptionnelle efficacité pour fabriquer des émulsions (Dickinson, 1996).

11.5.3.Les tensioactifs
11.5.3.1. Définition d’un tensioactif

Le terme « tensioactif » (TA) signifie « agent actif de surface ». Les tensioactifs possédent la
capacité de modifier I’interface entre les différentes phases. Dans un systeme composé de
deux phases non miscibles (phase aqueuse et phase grasse), les tensioactifs vont s’orienter en
fonction de leur polarité. La téte polaire (hydrophile) du tensioactif va s’orienter vers la phase
plus polaire (hydrophile) tandis que la partie apolaire (lipophile) aura plus d’affinité avec la
phase apolaire (lipophile) (Fameux et al., 2013).

Guenue hydrophobe
formeée d'une longue - )
chaine carbonée Téte hydrophile

— /

RN .

Figure 11.4 : Schéma simplifié d'un tensioactif
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Il existe différentes classifications possibles des tensioactifs (Cullum, 1994; Kronberg et
al.,2014). lls peuvent étre classés en fonction :

e de la nature de la téte polaire (non ionique, anionique, cationique ou amphotere),

e de la longueur de la partie lipophile, qui permet de classer les tensioactifs en agents

mouillants (C8-C10), détergents (C12-C16), emulsionnants (C18-C22)

e Lesorigine naturel ou synthétique

1.5.3.1. 1Classement selon la charge

La classification des surfactants a toujours posé des probléemes du fait de la grande
diversité des produits existants. De part la complexité croissante de leur molécule, on aboutit
a une codification assez vaste, incapable de renseigner ou d’orienter de fagon satisfaisante le
formulateur. Mais la classification la plus employée est celle qui différencie les tensioactifs

selon la présence ou non de charges électriques négative ou positive.

> Les tensioactifs non ioniques
Ces agents de surface ne donnent aucun ion en solution aqueuse (Bonnevie 1998) . Leur

caractére hydrophile provient de la présence, dans leur molécule, de groupement polaire de
type éther, alcool, carbonyle ou méme amine. 90% de ces tensioactifs sont obtenus par
polycondensation de molécules d’oxyde d’éthyléne sur un composé a hydrogéne mobile, Les
autres produits tensioactifs non ioniques sont principalement :

e des esters de polyols : esters de sorbitanne, de glyceérol, de polyglycérol, de

sucre...

e des éthers de polyols : éthers de glucose

e des alcanolamines

e des alkylpolyglucosides (APG).

> Les tensioactifs zwitterioniques ou amphotéres

La combinaison dans une méme molécule, des deux caracteres anionique et cationique
produit un tensioactif appelé zwitterioniques ou amphotere, comme les aminoacides, les
bétaines ou les phospholipides. Dans la plupart des cas, c’est le pH qui détermine le
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caractére dominant, du fait qu’il favorise 1’une ou I’autre des dissociations possibles :
v Anionique a pH alcalin,
v’ Cationique a pH acide. BROCHETTE P, (1999)

» Tensioactifs anionique
Ces composés se dissocient dans 1’eau en donnant un anion tensioactif et un cation. Ontrouve
dans ce groupe les détergents synthétiques et les savons qui représentent la plus grande

fraction (environ 60%) des agents tensioactifs commercialement utilises ZELMAT C., (2008)

» Tensioactifs cationiques :

La partie hydrophile est chargée positivement. 1ls sont employeés dans les shampoings,
apres-shampoings ainsi que pour leurs propriétés antibactériennes. Ce sont de tres bons
démélants car ils ont la capacité de diminuer I’¢électricité statique des cheveux. Mais ils se
révélent tres irritants pour la peau et les yeux. lls sont peu employés en cosmétologie a
cause de leur rémanence et de leur toxicité, ou alors sont associés a d’autres composés plus
doux (certains o-émulsifiants). Ce sont les polyquaterniums par exemple ROSEN M.,2004

» tensioactifs naturels

Le terme de tensioactif naturel est ambigu. Pris au sens strict, un tensioactif naturel est
issu de ressources naturelles. Cette source peut étre d’origine animale ou végétale. Les
tensioactifs naturels doivent étre obtenus par des procédés de séparation tels que 1’extraction,
la précipitation ou la distillation qui n’introduisent pas de pollution. Aucun procédé de
synthése organique ne doit étre réalisé. En réalité, il y a tres peu de tensioactifs qui
remplissent ces conditions. Les phospholipides, tels que les lécithines, obtenues a partir du
soja ou un oeuf, sont les meilleurs exemples de tensioactif réellement naturel. Le facteur
limitant la production de ces tensioactifs naturels est leur colt de production beaucoup plus
élevé que celui des tensioactifs synthétiques aux propriétés équivalentes, car ces produits sont
généralement présents en faibles quantités et les procédés de séparations sont laborieux,Les
termes de tensioactif naturel et de biotensioactif sont donc souvent utilisés dans un
sens plus large ROSEN M.,2004
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11.5.3.1.2. Classement selon la Notion de balance hydrophi -lipophile (HLB)

En 1949, Griffin a introduit le concept de balance hydrophile-lipophile (HLB). La HLB
est un nombre qui caractérise la solubilité préférentielle des molécules de tensioactif dans
I’eau ou dans I’huile. En 1961, Davies et Rideal proposent une formule empirique permettant
de calculer la HLB d’une molécule a partir de la nature chimique des groupements constitutifs
HLB = 7+) valeurs associées aux groupes hydrophiles + ) valeurs associées aux groupes
hydrophobes Les formules empiriques permettent de calculer le nombre HLB d’une molécule
connaissant sa formule chimique. On congoit les limites de ce concept qui ne tient compte ni
de I’environnement chimique de la molécule dans la monocouche, ni de sa conformation.

Tableau 11.1 : Role des tensioactifs en fonction du HLB

Valeur du HLB Réle
336 Emulsifiants H/E
8al18 Emulsifiants H/E

11.6. Techniques d’émulsification
Les procédés d’émulsification sont le plus souvent classés en deux grandes catégories
(Poux et al. 2004) :
1- Génerateurs de cisaillement : Ils comprennent les dispositifs rotor-stator, les mobiles
Spécifiques a I’émulsification (turbines et hélices) et les broyeurs colloidaux.
2- Des procédés utilisant le phénomene de cavitation come les techniques ultrasoniques
et les homogénéisateurs a haute pression
Il est nécessaire d’apporter par agitation mécanique une énergie favorisant la formation
des gouttelettes dispersées. En effet, il est tout a fait possible de réaliser une émulsion a
température ambiante. Cependant, un apport d’énergie thermique permettant la liquéfaction
des composés constituants une émulsion constitue un complément (cet apport thermique reste
insuffisant pour former une émulsion).
Le cisaillement de ce mélange complexe favorise en fait la rupture de la phase dispersée
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en gouttelettes de plus en plus fines. Et leur taille est d’autant plus petite que le taux de
cisaillement (c’est-a-dire la vitesse de cisaillement) est grand. Certains outils a fort taux de
cisaillement tels que les homogénéiseurs permettent une réduction importante de la taille des
gouttelettes en forgant la phase dispersée a passer au travers d’une zone confinée ou elle est
soumise a un fort gradient de vitesse.

Il existe cependant d’autres techniques telles que les procédés ultrasonores (par
cavitation) B.Abismail et al (1999) , ou @ membranes (par cisaillement) S. M. Joscelyne et G.
Tragardh(2000), ou encore I’homogénéisation haute pression C. Qian et D. J. Mc Clements
(2011)

Toutes ces techniques concourent a I’obtention d’un panel d’émulsions plus ou moins
stables présentant des tailles de gouttelettes variables et contrdlables, dans une certaine
mesure toutefois. Parmi tous les procédés d’émulsification existants, la production d’émulsion
par homogéneisation meécanique est la plus courante. Les homogénéiseurs permettent de
formuler des émulsions dont les gouttelettes ont des diamétres de 1’ordre de quelques
micromeétres M. POUX et J.-P. CANSELIER,(2004) , grace a leurs géométries complexes du
type « rotor-stator », produisant un fort taux de cisaillement. Ainsi, la taille moyenne des
gouttes formées a une vitesse Davina Desplan donnée, diminue avec le temps et se stabilise
au-dela d’une durée optimale. En effet, dans les premicres secondes d’agitation, le diamétre
moyen décroit trés rapidement jusqu’a atteindre une taille qui résulte d’un équilibre entre les
processus de rupture de gouttelettes et de coalescence. Néanmoins, pour les émulsions
concentrées en phase dispersée, 1’augmentation de la durée de ’agitation peut provoquer
I’apparition d’une polydispersité¢ de taille des gouttelettes importante. Elle s’explique par
I’augmentation de la viscoélasticité progressive du milieu avec la diminution de la taille des
gouttes. D’autres méthodes d’émulsification ont été développées au cours de ses dernieres
années dans 1’objectif de produire des émulsions plus fines et plus stables, telles que les
nanoémulsions. Les nanoémulsions, autrement appelées miniémulsions, nécessitent un
cisaillement plus intense lors de leur formulation et se caractérisent par des tailles de 100 nm)
K. Urban et al ,(2006),Les procédés~gouttes de 1’ordre d’une centaine de nanométres de
diametre ( mécaniques permettant d’aboutir a ces nanoémulsions nécessitent une production
¢levée d’énergie, généralement obtenue par des homogénéiseurs a haute pression ou des
générateurs d’ultrasons. L’utilisation d’ondes ultrasonores (16 kHz et 1 MHz) produit des
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bulles de cavitation qui vont casser les gouttelettes conduisant a une réduction progressive du

diameétre moyen de celles-ci dans les émulsions. C’est une méthode viable pour la production

de nanoémulsions transparentes ayant des gouttelettes jusqu’a 40 nm de diamétre J.Floury et
al (2004). D’un point de vue macroscopique, ces nanoémulsions sont généralement d’un

aspect opalescent blanc-bleuté, voire transparent a 1’ceil nu.

11.7. Phénomeénes de déstabilisation d’une émulsion.
Les émulsions sont des systemes métastables qui peuvent se déstabiliser, on distingue trois
formes d’instabilité :
11.7.1. Déstabilisation chimique
Comme pour toute forme pharmaceutique, I’émulsion peut étre le si¢ge de réactions entre
le principe actif et les autres composants de la phase grasse ou la phase aqueuse ou encore
entre le conditionnement primaire et les composants de 1’émulsion, une étude détaillée des
possibilités d’interférences entre les différents compos€s est necessaire pour éviter les
incompatibilités éventuelles.
11.7.2. Déstabilisation biologique
L’émulsion peut constituer un milieu nutritif idéal pour les microorganismes, la
contamination bactérienne et fongique est susceptible d’engendrer la rupture du systeme.
11.7.3 Déstabilisation physique
Au cours du temps, une émulsion évolue fatalement vers la séparation des phases. Les
mécanismes de déstabilisation d’une émulsion peuvent étre répartis en deux catégories :
e la premiere regroupe les phénoménes de migration des gouttes et met en jeu des
phénomenes réversibles: floculation, sédimentation et crémage.
e la seconde concerne la variation de taille des gouttes, consistant en des processus
irréversibles : coalescence, mirissement d’Ostwald ou inversion de phase . KASSA

D.1991

11.7.3.1._La diffusion ou Murissement d’Ostwald

Qui correspond a une évolution lent de la distribution des tailles des globules vers les tailles
plus élevées, il s’agit d’un phénomeéne d’origine thermodynamique lié a la déférence
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potentielle chimique des gouttelettes en fonction des leur tailles ( et en pratique a la pression
de Laplace ) qui favorise a la terme crémage mais que le plus souvent négligeable, sauf
lorsque la phase dispersée légérement soluble dans la phase continu (Hunter , R et al 1987 —
Ettelaie, R et al 2003-Dutta , A et al 2004) .

Murissement *,
d'Cstwald I

Murissement d'Ostwald

Figure 1.5 :phénoméne de Murissement d'Ostwald

11.7.3.2. Crémage et sédimentation

Qui est une migration ascensionnelle des gouttelettes sous I’effet de gravité ou d’un
centrifugation due a la déférence de masse volumique entre les deux phases , il aboutit les
formation d’un couche concentrée et matiéres grasse a la surface de 1 ’émulsion, il est
réversible tant que la surconcentration en gouttelettes prés de la surface ne provoque par la
coalescence .

Ces deux phénomenes peuvent étre contrdlés en augmentant la viscosité de la phase
dispersante ou en utilisant un agent de texture. Ils sont également réversibles: si I'on ré-agite
I'émulsion celle-ci retrouve son aspect initial. Sur le long terme, ces phénoménes concentrent

localement les gouttes et accélérent les instabilités telles que la coalescence .
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Crémage

Sédimentation

Figure 11.6 : Phénomeénes de crémage et sédimentation

11.7.3.3. Floculation

La floculation commence dans les émulsions dés que l'agitation est arrétée. Les agrégats
commencent a se former trés rapidement : en effet leur temps de formation est compris entre
quelques fractions de secondes et plusieurs secondes, en fonction de la concentration de la
phase aqueuse interne. Cependant, leur structure dans les émulsions E / H et la vitesse de leur

formation dépendent de la concentration de la phase dispersée.

Floculation »

Figure 11.7: Phénoméne de floculation

Pour des gouttes aqueuses ayant une taille comprise entre 100 et 300 nm, le mouvement

brownien est la principale raison de la floculation. En effet, si des particules entrent en
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collision cela conduit a la formation d'agrégats contenant des centaines de gouttelettes. Ces

agrégats peuvent avoir une forme sphérique compacte. Dans ce cas, une augmentation de la
taille des agrégats conduit a leur sédimentation et a la séparation de la phase organique de
I'émulsion. De plus, ces agrégats peuvent étre des structures ramifiées qui occupent presque la

totalité du volume des émulsions H/E ou E/H [4].
11.7.3.4. Coalescence

La coalescence se produit lorsqu’il y a une rupture du film protecteur de la phase continue.
Ceci est du a un rapprochement des gouttes qui va tendre a réduire le film mince sous 1’effet
de la pression exercée sur les gouttes. Les gouttelettes vont alors fusionner pour donner des
gouttelettes de taille supérieure. A terme, on peut voir apparaitre une rupture de I’émulsion ou
un déphasage Figure 11.8

Afin de limiter ce phénomeéne, il est donc préférable d’utiliser un tensioactif qui va
renforcer le film protecteur en augmentant 1’¢lasticité interfaciale représentant la variation
d’énergie libre associée a une variation dA de I’interface. &’énergie libre sera donc minimale

lorsque 1’aire interfaciale sera la plus petite. on peut voir apparaitre une rupture de 1’émulsion

~g-c—

Floculation Coalescence Rupture de phase

ou un déphasage

Figure 11.8 : Phénomeéne de coalescence ou rupture de phase

I1. 7.3.5. Phénomene d’inversion de phase

L’inversion de phase est la transformation de 1’émulsion H/E & I’émulsion E/H, ou
I’inverse. Ce phénoméne d’inversion de phase indiqué dans la figure I.11 peut modifier
les propriétés physico-chimiques de 1I’émulsion. Cette derniére peut étre maitrisée en
contrélant la concentration de I'émulsion, la température, le type et la concentration de

I'émulsifiant
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Inversion de
phase

& 4 < 4

Figure 11.9 : phénoméne d’inversion de phase

Toutes les phénomeénes présenté dans le schéma suivante :

W -

Inversion de phase Crémage Sédimentation

! \
B — \QCH

. coa]es/ e e

Mirissement d’Ostwald

Figure 11.10 : Les principaux mécanisme de déstabilisation d’un émulsion
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11.8. Caractérisation d’émulsion

11.8.1. La granulométrie d’émulsion

La granulométrie correspond a la taille des gouttelettes de la phase dispersée : distribution
de taille et diamétre moyen. Si la distribution de taille des gouttelettes ou distribution
granulométrique est géneralement monomodale (les diamétres se distribuent en un pic
unique), dans certains cas, on observe des distributions bimodales. Si la distribution est
resserrée, on parle d’émulsion homogéne ou monodisperse, sinon d’émulsion hétérogéne ou
polydisperse . granulométriques ont une influence sur la viscosité de I'émulsion ainsi la
cinétique de déstabilisation. Les attributs de la qualité des émulsions, tels que I'apparence, la
stabilité et la rhéologie, sont fortement influencés par la taille des gouttelettes qu'ils
contiennent (Friberg and Larsson, 1997, Mc Clements, 1999),il est donc important d'étude de
la taille moyenne des gouttelettes et leur distribution de la phase dispersée pour maitriser les
propriétés des émulsions ,La distribution de tailles des gouttelettes peut étre mesurée en
nombre, en surface, en volume, en masse ou en intensité selon 1’échantillon et la technique
utilisée pour I’étude granulométrique. en nombre présente le nombre relatif des gouttelettes
en fonction de leurs tailles. en intensité présente 1’intensité relative de la lumiere diffusée par
les gouttelettes. en masse et en volume sont les mémes, si toutes les gouttelettes de
1’échantillon ont la méme masse volumique.

Dans une émulsion la taille des gouttelettes présentes dans la phase dispersée peut varier. Il
existe différentes méthodes pour mesurer la granulométrie d'une émulsion,La méthode la plus
simple est l'utilisation d'un microscope optique . Elle consiste a prendre une photographie
représentative de I'ensemble des gouttelettes de I'émulsion a partir d'un microscope et
d'analyser I'image obtenue a l'aide d'un logiciel spécialisé. On obtient ainsi une description
numérique et géométrique de lI'ensemble des gouttelettes présentes dans I'émulsion, Il existe
également une autre technique appelée la granulométrie laser basée sur le principe de la
diffraction de la lumiere. Les gouttelettes présentes dans I'émulsion diffractent la lumiére
émise par un faisceau laser. Cette technique est plus précise qu'une analyse au microscope.
Elle permet d'observer les gouttelettes de la taille du nanométre de microémulsions invisibles

au microscope optique, L'appareil utilisé permet de choisir les paramétres en ordonnée tels
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que la surface, le volume, le nombre, etc. Les résultats sont obtenus sous la forme d'une
histogramme correspondant I'ensemble de la distribution.
Conclusion

Les émulsions sont largement produites et utilisées dans les industries alimentaires,
pharmaceutiques et cosmétiques. Suite a une demande de plus en plus importante de produits
naturels par les consommateurs, il y a deux type différent simple et multiple les tensioactifs
naturels représentent un nouvel enjeu pour les industriels. Cela se traduit majoritairement par
le mélange de tensioactifs chimiques et naturels pour conserver la texture et la stabilité du
produit, La taille des particules ainsi que leur répartition granulométrique ont un impact direct
sur la stabilité des formulations, C’est dans ce contexte que s’inscrit le travail sur lequel nous
avons pu travailler cette année. En nous basant sur des protocoles établis les années
précédentes, nous avons cherché a élaborer des émulsions le plus stables possible en
substituant les tensioactifs d’origine chimique par des tensioactifs naturels, comme la gomme
arabique .

On peut déterminer la granulométrie d'une émulsion par différentes méthodes
expérimentales, qui se basent sur des phénomeénes physiques. D'un c6té on peut les classer en
méthodes "globales"” qui se basent sur une propriété moyenne du systéeme, comme sa surface

ou sa réflectance, et qui donc, donnent seulement un diamétre équivalent; et d'un autre coté,
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I11.1. Histoire de la mayonnaise

La mayonnaise est un type de sauces qui peut étre ajoutée a de nombreux aliments, tels
que les sandwichs et les hamburgers, ou ajoutée a certains types de salades comme la salade
de chou.et matiére premiére pour de nombreuses autres sauces, La mayonnaise a fait ses
débuts en France en 1750, Les plus anciennes recettes de mayonnaise remontent au début du
X1Xe siecle , et malgré les nombreuses et différentes méthodes de préparation , elles partagen
toutes les éléments de base: ceufs, huile, vinaigre, L’étape d'ajout d'huile est considérée
comme I'étape la plus importante et la plus difficile, car elle est ajoutée progressivement et
trés lentement dans un bol contenant d’ceuf entier en les fouettant bien a I'aide d'un batteur a
main ou ¢électrique afin de répartir les gouttelettes d’huile et I’eau , les protéines et la
Iécithine jouent le rdle d’émulsifiants ,donnant la texture homogéne de la mayonnaise.

Les articles que nous avons choisis font partie d'un groupe d'articles sur la préparation
de la mayonnaise de diverses maniéres, car la formulation de I'émulsion de mayonnaise varie
2d’un domaine & l'autre et d'un fabricant & l'autre en termes de méthode de travail et
d'ingrédients utilisés tels que le type d'huile utilisé ou d'émulsifiants, en fin différent de la

caractérisation d’émulsions.

111.2. Définition

La mayonnaise est une sorte d’émulsion semi-solide d’huile (phase discontinue) dans 1’eau
(phase continue) (SHEN et al., 2011). Elle présente des propriétés viscoélastiques dues au
réseau formé par les lipoprotéines adsorbées autour des gouttes d'huile avoisinantes (MA et
CANOVAS, 1995).

En raison de son pH faible et de sa teneur élevée en graisse, elle est relativement résistante
a la détérioration microbienne. Bien que les levures et les moisissures puissent causer des
dommages, relativement peu d’autres organismes ont été isolés de la mayonnaise (FABIAN et
WETHERINGTON, 1950).

Les émulsions sont des systemes dispersés métastables constitués d’au moins deux liquides
non miscibles et d’un agent amphiphile. Comme le montre, 1’un des liquides est dispersé dans
le second sous forme de petites gouttes spheriques dont la taille varie selon les conditions de
0,1 a quelques dizaines de micrométres (ARDITTY, 2004).

Zeynep Hazal Tekin et al ont fais cette étude a déterminer la stabilité des émulsions
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huile-dans-eau en utilisant le test de boucle thermique comme nouvelle méthode, Des
échantillons avec des concentrations de gomme xanthane de 0,19,0,29,0,39,0,4gou0,5¢
/ 100 g ont été soumis a 10 cycles thermiques 5 a 23 ° C (test de stabilité a basse
température) et 23 a 45 ° C (test de stabilité a haute température) Dans le test de stabilité a
basse température, le changement relatif de G * pour les échantillons X était de 4,15%,
2,82%, 1,32%, 1,17% et 4,68%, respectivement. Dans le test de stabilité a haute température,
les valeurs A étaient de 7,7%, 0,58% et 7,22% pour les échantillons 3 a 5, respectivement.
Cependant, les échantillons 1 et 2 présentaient des changements spectaculaires de G *. Ceci a
également été confirmé par un test visuel, une mesure du potentiel zéta, un indice de
polydispersité et une distribution granulométrique. De plus, un faible potentiel zéta, Cette
étude implique que le test de boucle thermique pourrait étre appliqué avec succes pour
déterminer la stabilité de I'émulsion dans les émulsions alimentaires. (Zeynep Hazal Tekin et
al 2020)

Peter Chivero et al ont étude octényl succinate amidon (OSA-S) pour leur capacité a
produire de I'huile dans lI'eau (H / E) émulsions de type mayonnaise. La gomme xanthane
(XG) a été utilisée comme stabilisant et / ou épaississant, Teneur en huile supérieure a 60% en
poids. ne pouvait pas étre completement émulsionné par les trois types d’émulsifiants, Une
séparation de I'émulsion a été observée immédiatement aprés la préparation. Stabilité de
I'émulsion a long terme dépendait de la quantité de phase dispersée avec des teneurs en phase
dispersée plus élevées conférant plus de stabilité grace a un solide réseau de gouttelettes
formées dans le systeme. La formation de Les émulsions de Pickering ont été confirmées
dans les émulsions stabilisées OSA-S. Tous les systemes d'émulsion ont montré un
comportement pseudoplastique similaire a la mayonnaise typique, qui augmentait avec une
augmentation dans le volume de la phase dispersée. Il a été conclu qu'il est possible

d'employer un hydrocolloide émulsifiant pour produire de la mayonnaise.( Peter Chivero et al
2015)

Saioa Alvarez-Sabatel et al étudiés Des emulsions de type mayonnaise a teneur réduite
en matiéres grasses avec des teneurs variables en huile (1,5, 20 et 52% en poids) et en inuline
(0, 6 et 12% en poids) ont été produites par homogénéisation rotor-stator (RS) ou
homogénéisation supplémentaire a haute pression a 103 MPa (HPH). Les émulsions ont été
stockées (180 jours) et évaluées par observation visuelle et par rétrodiffusion, détermination
de la rhéologie, de la couleur et de la granulométrie. Les résultats ont montré que des

émulsions a teneur réduite en matieres grasses stables a long terme peuvent étre obtenues par
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addition d'inuline. L'homogénéisation RS ne peut produire des émulsions stables (non
crémantes et / ou non sédimentates) que pour les concentrations les plus élevées d'huile (52%
en poids) ou d'inuline (12% en poids) testées. Lorsque la stabilité des émulsions a permis la
comparaison entre les échantillons RS et HPH (échantillons non crémés ou sedimentés), les
derniéres ont montre des viscosités accrues et des comportements de type solide. Ces schémas
sont similaires a ceux présentés par les mayonnaises complétes commerciales et
traditionnelles. La combinaison de concentrations d'huile et d'inuline avec HPH peut étre
utilisée pour développer une mayonnaise stable a faible teneur en matiéres grasses avec une

gamme de propriétés rhéologiques (Saioa Alvarez-Sabatel et al 2018)

Kemal Aganovic et al ils ont étudié Le potentiel de I'nomogénéisation (ultra) haute
pression (UHPH) pour la production d’émulsion (exemple de mayonnaise) avec 28% d'huile
de tournesol sans épaississant et artificiel les émulsifiants. A des fins de comparaison, un gras
entier disponible dans le commerce (CFFM) et la mayonnaise faible en gras (CLFM) ont été
analysees. Les émulsions ont été caractérisees en mesurant la distribution de la taille des
gouttelettes de graisse, la structure par microscopie confocale a balayage laser (CLSM) et
propriétés rhéologiques en appliquant des tests d'écoulement et d'oscillation un jour apres la
En traitement, La taille des gouttelettes et les images microscopiques de I'émulsion produite
par UHPH ont révélé des gouttelettes de graisse plus petites et une répartition plus uniforme
des composants, par rapport au CFFM et CLFM. L'indice de consistance similaire de
I'émulsion UHPH a faible teneur en matieres grasses par rapport au CFFM était obtenu dans
une plage de pression de 250 a 300 MPa. Dans la méme plage de pression, 'UHPH I'émulsion
a montré un parametre de fermeté plus élevé que le CFFM. Les résultats de I'étude a montré le
potentiel clair de la technologie UHPH pour la production d'émulsion réduite en graisse, sans

épaississants supplémentaires et émulsifiants artificiels ( Kemal Aganovic 2017).

Angi Li et al , Dans cette étude, une série de gels d'émulsion a été préparée en dispersant
gouttelettes d'huile émulsionnée dans la matrice de gel d'alginate (Alg) et les gels d'émulsion
finaux contenait 2% d'Alg (p / v), 0,5% de Tween 80 (v / v) et des concentrations en gradient
de phase huileuse fractions (5 a 30%, p / v). Par la suite, les effets de I'ajout de Ca2 +, du
chauffage et du gel les traitements de décongélation sur les gels d'émulsion ont également été
étudiés par une combinaison de tests rhéologiques, techniques de microscopie électronique
confocale et a balayage. Cela a été trouvé dans la plage de 0 a 30% de la fraction de phase

huileuse, de 0 a 0,15% d'addition de CaCl2 (p / v), tous les gels d'émulsion pouvaient
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atteindre une thixotropie significative et une bonne stabilité de I'émulsion, sans coalescence
perceptible de gouttelettes d'huile observée aprés chauffage et / ou gel traitements de
décongélation. La valeur de la limite d'élasticité et la rigidité du gel augmentent avec fraction
de phase huileuse et addition de Ca2 +, qui est attribuée au gel renforcé réticulations de réseau
dans les gels d'émulsion, comme confirmé par les résultats SEM. De facon intéressante, apres
le traitement par congélation-décongélation, la rigidité du gel a été Iégerement améliorée, ce
qui peut étre en raison de l'auto-association intermoléculaire d'Alg pendant la phase de
congélation. Dans I'ensemble, ces les résultats montrent I'application potentielle de gels en
émulsion stabilisés par Alg dans la préparation de produits de mayonnaise faible en gras et

autres aliments en émulsion similaires (Angi Li et al 2019 )

Conclusion

Afin de conclure, nous pouvons dire que la mayonnaise est bel et bien une émulsion
complexe. En effet, de nombreuses transformations sont nécessaires a la formation d’une
mayonnaise. Les expériences réalisées, nous ont permis de comprendre de nombreux
phénomenes formant une mayonnaise.

Les phénoménes nécessaires a la formation d’une mayonnaise sont d’une part,
I’incorporation d’émulsifiant dit « tensioactif » et d’autre part la création d'une multitude de
micelles. Nous avons constaté que d’autres facteurs entrent en jeu tels que la quantité d’huile,
vinaigre et la présence d’ceuf qui est indispensable a la réussite d’une mayonnaise.

Il existe de nombreuses fagcons de préparer et caractériser , mais un objectif est de fournir
un mayonnaise idéale avec des ingrédients nouvelle et sains pour le consommateur , comme
I’expérience nous I’a montré, certains fabricants ont tent¢ de développer la mayonnaise en
introduisant plusieurs composants de composition différente pour tout en préservant son gout
et sa saveur , Ainsi, assurer la confiance des consommateurs et des usines responsables de la

fabrication de la mayonnaise .
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Chapitre 1V Matériels et Méthodes

IVV.1. introduction

Le but principal de ce travail est d'utiliser I'nuile de fruit de Pistacia Lentiscus dans la
préparation d’une mayonnaise cohérente et stable. A cet effet, on ajout la gomme arabique
qui est un émulsifiant naturel pour avoir la stabilité avec le temps. Cette émulsion est destinée
a la consommation humaine. L’huile de pistache est antiseptique, antidouleurs et importance
pour lasttoma  protéines, antioxydants et acides gras insaturés en grande quantité
,phytostérols ,cuivre qui a une action anti-inflammatoire et qui est utile a la formation de
I'némoglobine et du collagéne ,magnésium qui est nécessaire au développement osseux, a la
contraction des muscles, a la transmission de I'influx nerveux, au métabolisme énergétique
fer, indispensable au transport de l'oxygene et a la fabrication des globules
rouges sanguins Dans cette partie expérimentale, I'huile (HFPL) est dispersée dans I'eau a une
concentration moyenne, en présence de gomme arabique et d’autres produits de conservation,
d’ajustement et de consistance.

IV.2. Les produits utilisés

Les produits utilisés dans la préparation de I’émulsion mayonnaise sont des produits 100%
local. On les présentes comme Suits :
1.L’huile de fruite Pistacia Lentiscus (HFPL) :

c’est la phase organique de la mayonnaise, elle est achetée de la Wilaya de Skikda. Cette
huile est extraite a partir des fruits de I’arbre Pistacia Lentiscus avec une couleur jaune selon
la figure IV.1.

|
N
!
Figure IV.1 : Photo d’Huile de fruite Pistacia Lentiscus

2.L’ceuf

grace a aux protéines et a la lécithine qu’il contient donc il est important pour la santé
humaine et utilisé pour coloration jaune de la mayonnaise et apport d’une flaveur

caractéristique. Nous acheté d’un magasin d’alimentation.
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Figure 1V.2 : Photo d’un ceuf
3.Moutarde
Est utilisé avec la phase aqueuse de la mayonnaise comme un épice , fluidifiant Il contient
de la lécithine
En plus du Réle principal donne un arébme a mayonnaise , acide et salée. Il est acheté a

partir d’un magasin local.

Figure I1V.3 : Moutarde

4. Gomme Arabique

La gomme arabique est un type de phospholipides Il est utilisé comme émulsifiant, agent
de suspension et stabilisant dans les émulsions, liant dans les comprimés et agent de viscosité.
C’est un mélange d'une glycoprotéine et de plusieurs sucres. C'est une source des sucres
arabinose et ribose.

Elle extraite a partir de l'acacia, elle se dissolve dans I'eau. La gomme arabique est utilisée
dans l'industrie alimentaire et aussi dans les préparations pharmaceutiques. Elle aide a
promouvoir la santé de nombreuses parties du corps comme surtout les reins et le systéme
digestif. Dans ce travail, elle est utilisée comme un émulsifiant dans la formulation de la

mayonnaise utilisé pour maintenir la stabilité de 1’émulsion.

49



Chapitre 1V Matériels et Méthodes

Figure IV.5 : Gomme arabique poudre et en grains
5. Acétate de sodium

Ce produit est utilisé dans la formulation pour éliminer le développement bactérien, ¢a
formule chimique avec leur caractéristiques sont données comme suite :

O

O Na"
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Figure 1V.6 : Formule chimique d’acétate de sodium

Nom systématique ou nom IUPAC : Ethanoate de sodium

Nom(s) anglais : Sodium Acétate

N° CAS : 127-09-3

Formule brute : C,H3;0,Na

Masse molaire : 82,00 g/mol

Isomérisation : Oui

Aspect : poudre cristalline blanche

Utilisation : Agent conservateur employeé dans I'industrie pharmaceutique et dans
I'alimentation.

Sécurité : éviter les contacts avec la peau et les yeux, c’est un produite non classé comme

dangereux,

6. Acide acétique (vinaigre)

L’acide acétique est un agent de consistance et de conservation, ¢a formule chimique est
donnée comme suite :

OH

Figure IV.7 : Formule des laissions chimique de I’acide acétique

L’acide acétique est un liquide incolore de la famille des carboxyliques. Sa formule chimique est le

CH3-CO-OH. C’est un conservateur alimentaire naturel. ca masse molaire 60 g/mol.

7. L’eau distillée : est le plus pourcentage dans la phase aqueuse
La

Tableau IV.1 Concentrations en (gr/gr) des ingrédients utilisés dans la formulation
d'émulsion H/E

Echantillon | HFPL | Gomme | L’ceuf | Moutarde | CH3COO0OH | C;H3NaO, | Eau
Arabe distillée
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1 26 0,5 2 0,5 1 0,2 19,.3
2 26 1 2 0,5 1 0,2 18,8
3 26 2 2 0,5 1 0,2 17,8
4 26 3 2 0,5 1 0,2 16,8
5 26 4 2 0,5 1 0,2 15,3

1VV.3. Matériels

Le matériel utilisé dans la préparation la caractérisation d’émulsion se résume dans le

tableau ci-dessous :

Tableau 1V.2 : Matériel utilisé dans la partie expérimentale.

Matériel

Nom

Réle

Balance analytique

C’est un instrument
hautement sensible congus
pour mesurer la masse. Elle

ne dépasse pas 209 .

Plaque et agitateur

chauffante

Ces dispositifs autonomes
chauffent les éléments en
verre et leur contenu. ne
dépasse pas 10 L pour but
d'assurer I'hnomogénéisation

d'un milieuoudelaT

pH metre

Vérifiez rapidement,
facilement et avec précision,
les pH de la terre, de I'eau et
des aliments, grace a un pH-
meétre numerique de PCE
Instruments ,mesure PH

d’émulsion

Etuve chauffante

Une étuve est un
équipement de laboratoire
permettant de chauffer a
température régulée des

éléments par pression
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atmosphérigque ou pression
sous-vide. le séchage, la
stérilisation et la

conservation a chaud.

e T
f Thermomeétre

Le thermometre est un
instrument qui sert a
mesurer precisément la

température de refrigérateur

Microscopie

étudier les
microorganismes, les
cellules et les structures
moléculaires, dans le travail
étude les gouttelettes

d’émulsions

Un mixeur

C’est un homogénéisateur
utilisé pour réaliser une
mayonnaise avec le mélange

de deux phases.

IVV.4. Mode opératoire

Les échantillons sont préparés selon I’étape de pré-émulsif cation suivie par une seconde

étape appelée homogénéisation.

1VV.4.1 Etape de pré-émulsification

Cette étape comprend deux étapes de base c¢’est-a-dire préparation de La phase aqueuse

et La phase huileuse :

La phase aqueuse (phase 1) est préparée par la dissolution (0,5 jusqu’a 4g) de la gomme

arabe dans de l'eau distillée a Bircher avec le chauffant

place en utilisant plaque

chauffants pendants seulement quelques minutes , pour vraiment s’assurer qu’il dégele ,
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laissez —le pendant 24 heures et le lendemain matin , nous mesurons le pH du mélange eau et
gomme arabique, est trouvé 3.66 Ensuite nous ajoutons les ingrédients suivants qui y sont
solubles dans I’eau tels que Vvinaigre (Acide acétique( 1g)), Acétate de sodium (0.2 g) ,
d’ceuf entier(2.5g) , moutarde (0.5g), lentement a ’aide d’un agitateur a vitesse réduite et a
sens unique puis on ajoute progressivement ( 26 g) d'huile de fruite P istacia Lentiscus , en
gardant un peu d’huile et en ajoutant a I’étape suivante 1’ajoute d’huile s’appelle la phase

huileuse (phase 2) .

Figure 1.9 : Photo d’un agitateur magnétique équipé d’une plaque chauffante

1V.4.2. Etape d’homogénéisation :

Figure 1V.10 : Principe de dispersion d’un homogénéisation

Dans cette étape les gouttelettes sont divisées en petites gouttelettes grace a I'effet
mécanique d'homogénéisation qu'elle fournit d’un mélangeur a main SHB — 181 , 2 vitesses ,
200 W , avec I’ajoute d’HFPL restante progressivement , Apres I’obtention d’une masse

dense et homogeéne, a ce moment, la vitesse est réglée au maximum. Les échantillons de
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mayonnaise obtenus ont été placés dans des récipients alimentaires en verre. Afin d’évaluer la
stabilité des différentes émulsions dans le temps , Les analyses sensorielles ont été effectuées
sur I’ensemble des échantillons de la mayonnaise maintenus pendants plusieurs jours au
réfrigérateur a une température 8.1° . I’émulsion a été formulée cinq fois dans le but d’étudier

I’effet de la gomme arabe sur la forme 1I’émulsion de mayonnaise .

IV. 5. Analyse de pH

L’analyse physico-chimique est effectuée afin de juger le contenu de produit 1’émulsion
Dans cette partie, nous étudions a I’analyse physico-chimique de la mayonnaise fabriquées au
Laboratoire comme la Détermination du pH , la teneur de humidité....etc. , La détermination
du pH consiste a la mesure de I’acidité ou de I’alcanité d’un produit. Dans notre étude, la
mesure du pH est réalisée avec un pH-meétre en introduisant la son de I’intérieur de
I’échantillon. Le résultat est directement lu sur 1’écran de ’appareil et la lecture se fait

directement sur I’enregistreur ¢lectronique quand 1’affichage est stabilisé.

Figure 1V. 14 : photo représente la mesure de pH

IV. 6. Analyse microscopique
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Figure IV.11 : photo de microscope optique
Microscope optique avec caméra

Microscope L’outil nous a permis d’observer les gouttelettes formées dans une émulsion.
Gréce a un logiciel (Image Focus 4 Frangais ) en I’installant dans un PC Micro-Portable
nous avons également pu déterminer la taille des gouttelettes et la dispersité de 1’émulsion.

les échantillons de mayonnaise sont visualisés au microscope pour voir les gouttes d’émulsion
i
B owe opi‘-tique

(Eil de i

4. Image captée
4

.

1" observateur

par la réetine

OCULAIRE |+ ——» 2 image
. R intermediaire
donnée par

¥
A

I'objectaf
OBJECTIF
. 1. Objet
.\\1
Condenseur k\\\ .
;’) \1 3. image
__;}-‘I “-f-;__ finale
2 W grossie par

l'oculaire

Figure 1VV.12: les constituants principaux de microscope optique
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Figure 1VV.13: microscope liées avec ordinateur par USB
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Chapitre V Résultat et discussion

V.1 Introduction

L’objectif principal de ce travail est d’assurer la stabilité d’une émulsion alimentaire de
type mayonnaise. La préparation d’une mayonnaise stable et cohérente est le sujet de
nombreux fabricants a travers le monde, d’ou 1’étude des facteurs de réduction des contraintes
de surface est importante pour avoir une émulsion stable. Aprés avoir fait de la mayonnaise,
nous faisons des analyses macroscopique et microscopique pour observer la stabilité physique
et la distribution des gouttelettes de la mayonnaise qui est préparée et stockées a une
température de 8,1 °C pour un mois. Le gomme arabique est utilisée comme un émulsifiant
pour différentes concentrations avec un agent de conservateur pour stabiliser notre émulsion.
Cing (05) émulsions sont obtenues et soumises a 1’étude apres la préparation, 24 heures et un
mois. La couleur et I'odeur de ces émulsions n'ont pas changé, ce qui signifié qu’elles n’ont
pas subi de dégradation biologique.

Dans le but d’étude de la stabilité et 1’évolution structurelle des différentes émulsions de
HFPL, une série de mesures aprés la préparation jusqu’a un mois est nécessaire pour
déterminer la séparation de phase avec I’indice de stabilité, la visualisation des tailles des

gouttelettes de la phase dispersée et également le pH.

V.2 Analyse macroscopique

La stabilité de 1’émulsion liée a 1’observation de la séparation physique des phases aprés un
mois. Nous avons remarqué apres un mois un changement des phases (séparation des
phases) dans les échantillons qui contiennent 0,5; 1 et 4 g de I’émulsifiant gomme arabique
GA. Par contre, la séparation est presque négligeable pour les autres échantillons. Ceci,
signifie que les concentrations de I’émulsifiante GA utilisées sont suffisantes pour stabiliser
I’émulsion de la mayonnaise a base de ’HFPL. Les molécules de I’émulsifiant GA forme une
surface séparatrice autour des gouttelettes d’huile situées dans la phase aqueuse, ce qui permet
a baisser la tension superficielle entre la phase dispersée d’huile et la phase continue. A partir
de 1a, on peut dire que la gomme arabique a un effet sur la stabilité de I’émulsion et donc sur
le maintien de son aspect. L’émulsion qui contient 4 g de GA apparu la séparation de phase
plus que I’échantillon 3 g aprés un mois de stockage. Ceci est di a I’excés de 1’émulsifiant, ce
qui montre la figure V.1.

Finalement, nous proposons la concentration 2,5 g de la gomme arabique pour avoir une

grande stabilisé.
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Apres la préparation

EG05g EGlg EG2g EG3g

Apres 24 heures

EG05g EGlg EG2g EG3g

Apres un mois

EG0,5g EGlg EG2g EG3y  EG4g

Figure V.1 : Photo de la stabilité des différentes émulsions de la mayonnaise a base de
L’HFPL a déférentes concentration de GA apres 24 heures et un mois d’age
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V.3 Analyse de P’indice de stabilité

Nous mesuraient I’indice de stabilité des échantillons en utilisant la relation suivante

H—Hs*lOO

Is- —

Avec

Is = L’indice de stabilit¢ H=Hauteur Hs= Hauteur de séparation

120

100 F3 i ¥ ®E1
<
S g0 " mE2
3
= E3
3 60
7 X E4
(5]
E 40 X E5
2 20

0

0 0,5 1 1,5 2 2,5

Temps (Jour)

Figure V.2 :la variation de I’indice de stabilité en fonction du temps

D’aprés le résultat, nous donne le graphe d” ensemble des variables de I’indice de stabilité
Nous observons pas un changement dans I’indice de stabilité on peut dire que cette teste

donne pas le résultat qui confirme le résultat précis de teste de séparation des phases.

V.4 Analyse de pH

Le contr6le du pH d’une émulsion permet d’en évaluer I’acidité ou a I’inverse , nous observe
dans le graphe que le concentration 3g un certains stabilité ,les valeurs étaient les suivants
(4,46 ; 4,48 ;4,04 ; 4,04 ;3,71), aussi nous remarquons des fluctuations dans les valeur de pH,
dans toutes les concentration , C’est une indication de I’instabilité des valeur de pH , donc

I’instabilité d’émulsion de mayonnaise .
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Figure V.3 : la variation du pH en fonction du temps

V.5. Analyse microscopique

Les analyses microscopiques sont plus importantes et donne une bonne précision
concernant la répartition des gouttelettes d’huile dans la phase aqueuse pour savoir 1’évolution
de la stabilité. Les échantillons d’émulsions préparées sont mis au microscope pour pouvoir
d’observer la distribution des gouttelettes en fonction de la gomme arabique, ceci est
effectuée apres 24 heures et un mois d’age comme le montre la figure V.4.
D’apres la figure précédente, nous observons que la tailles des gouttelettes est diminue avec
I’augmentation de concentration d’émulsifiant gomme arabique, donc la GA diminue la
tension interfaciale entre I’huile et I’eau et réduisant ainsi 1’instabilité thermodynamique du
systeme. D’autre part, la GA forme un film interfacial entre les gouttelettes d’huile et 1’eau.
Alors, La diminution de la taille des gouttelettes conduisant a augmenter la stable stabilité de
la mayonnaise (émulsion).
On peut dire que la stabilité¢ de I’émulsion dépend de la quantité de 1’émulsifiant ajouté, plus
la quantité augmente plus la stabilité est performée jusqu’a une concentration critique, dans ce

cas I’émulsifiant donne un effet inverse, c.-a-d. la stabilité est diminuée.
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Echantillon - 24 heurs 1 mois

0,59

19

29

39

49
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Conclusion générale

Finalement, dans le cadre de ce travail nous sommes intéresses a 1’étude de stabilité d’une
émulsion, nous avons donc utilisé 1’émulsifiante gomme arabique comme un tensioactifs
responsable de la stabilité de 1’émulsion.

Le but de ce travail est de formuler un émulsion de type mayonnaise a base d’huile de
fruits de Pistacia Lentiscus (HFPL) qui a de nombreux avantages pour la santé humaine, a
cause de leur constituants en vitamines, protéines ...etc.

La caractérisation des échantillons d’émulsion de la mayonnaise préparés s’effectuée par
la visualisation de la séparation physique des phases et 1’observation microscopique de la
distribution de la taille des gouttelettes pour un (01) mois d’age.

La visualisation macroscopique a montré qu’il y une séparation des phases aux
échantillons qui contiennent 0,5,1 et 4 g de I’émulsifiante gomme arabique GA. Par contre,
la séparation est presque négligeable pour les autres échantillons, ce qui nous montre la
contribution de la GA a la stabilit¢ 1’émulsion. D’autre part, I’étude microscopie a montré
qu’il y une diminution de la taille des gouttelettes avec la concentration de I’émulsifiant, ce
qui conduit a augmenter la stabilité de la mayonnaise (émulsion), ceci est claire pour les
échantillons de 2 et 3 g de GA.

En fin, I’ensemble des ces résultats obtenus ne présentent qu’une premiere étape dans la
recherche d’une mayonnaise trés stable biologiquement est chimiquement.

Des essais complémentaires seront nécessaires comme 1’étude rhéologique pour pouvoir

confirmer les performances de 1’émulsion.
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Résumé

Les émulsions sont omniprésentes dans les domaines de 1’industrie alimentaire, cosmétique
et chimique, ou encore dans le domaine pharmaceutique. La mayonnaise est une émulsion
constituée d’un mélange d'huile, ceuf et vinaigre. Le mélange n’est pas stable, alors il est donc
indispensable d'ajouter des émulsifiants pour assurer la stabilisation dans le temps. Le présent
travail s'inscrit ainsi dans la formulation d’une émulsion de la mayonnaise a base d’HFPL,
Cette étude est dediée pour la valorisation des produits locaux.

Le but de travail est de montrer I'effet de I'émulsifiante gomme arabique GA a différentes
concentrations massiques (0.5, 1, 2, 3 et 4 g) sur la stabilit¢ de d’'une émulsion (mayonnaise)
contenant 26 g d’huile d’HFPL. Une étude de stabilit¢ physique suivie par 1’observation
microscopique des émulsions préparées sont effectuées pendant un (01) mois pour déterminer
la stabilité de 1I’émulsion. Les résultats d’étude montrent que la stabilit¢ de I’émulsion
augmente avec la concentration de la gomme arabique et la diminution de des tailles des

gouttelettes.

Mots clés : Emulsion, huile de fruits de Pistacia Lentiscus, caractérisation, stabilité,

émulsifiant,
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