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Résumé

Le présent travail porte sur 1’étude de I’influence des fractions de la poudre de datte séche
Mech Degla et de la poudre de carroube Ceratonia Siliqua L sur les paramétres
rhéologique du chocolat au lait. La poudre de datte et de caroube ont été caractérisée par
plusieurs tests. La rhéologie du chocolat a été mesuré suivant la méthode standard. Le
comportement rhéologique du chocolat a été analysé par une loi en puissance de type
modéle d’Ostwald.

Les résultats obtenus révelent une teneur appréeciable en sucre dans la poudre de datte
(75.47 ¢/100g de PDS) et la poudre de caroube (85,54 g/100g de PC), en fibres (3-11
g/100g MS), en cendres et en éléments minéraux, notamment en potassium (315 — 690
mg/100g MS).

Le chocolat a un comportement légerement thixotrope. Cependant notre chocolat a un
comportement rhéofluidifiant nettement marqué. Les interactions entre les particules de
sucres sont probablement responsables du comportement rhéofluidifiant du chocolat.
L’¢étude de I’influence des fractions de la poudre de caroube et la poudre de datte sur les
parametres du modele d’Ostwald pour la viscosité du chocolat, montre que la poudre de
caroube n’avait pas d’impact sur le paramétre d’écoulement n, 1’effet est plus marqué avec
la PDS. Les résultats de 1’analyse sensorielle montrent qu’il n’y pas une différence
significative entre les différents chocolats du point de vue gout, odeur, texture et aspect
visuel.

Mots clés : PDS, PC, Chocolat, rhéologie, rhéofluidifiant, thixotrope, Ostwald.



Summary

This study investigate the influence of dry date powder (Mech-Degla) and carob powder
(Ceratonia Siliqua L) fractions on rheological parameters of milk chocolate. Date and
carob powder were characterized by several tests. Chocolate rheology was measured
according to the standard method. The rheological behavior of chocolate was analyzed by
Ostwald model.

The results obtained reveal an important content of sugar in the date powder (75.47 g /
100g of PDS) and the carob powder (85.54 g / 100 g of PC), fibers (3-11 g/ 100 g M
S),ashes and minerals, especially potassium (315 - 690 mg / 100g MS).

Chocolate has a slightly thixotropic behavior. However, our chocolate has rheofluidifying
behavior. The interactions between sugar particles are probably responsible for the
rheofluidifying behavior of chocolate.

The study of carob and date powder fractions effect on Ostwald parameters for the
chocolate viscosity, shows that the carob powder had no impact on flow parameters n, the
effect is more marked with PDS. The results of the sensory analysis show that there is no

significant difference between chocolates in taste, smell, texture and visual appearance.
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Introduction

Introduction

Le chocolat est produit et consommé depuis plus d’un siecle. Les méthodes de préparations
ont évolué avec le temps, notamment avec le développement de 1’industrialisation.

Le chocolat est un produit complexe. Les quatre ingrédients de base du chocolat sont la
masse de cacao, le beurre de cacao, le lait en poudre et le sucre avec une teneur de 50 %.
La caroube et les dattes séches sont connues par leur richesse en sucres (50-80% MS), elles
sont plus riches que la canne a sucre et la betterave sucriére.

Vu cette composition, 1’utilisation de la caroube et des dattes séches dans les produits
alimentaires sucrés, telles que le chocolat pourrait étre une meilleure solution que
I’utilisation du sucre blanc. A notre connaissance est selon la bibliographie, il n’existe
aucune étude se rapportant a I’utilisation de la poudre de datte et la poudre de caroube dans
le chocolat. Des travaux ont été réalisés sur la possibilité d’utilisation de la caroube et de la
datte seche en industrie agroalimentaire (Berrougui, 2007 ; Hamza, 2006 ; Benchabane,
1993 ; Boughanou, 1988) et pharmacologique, notamment comme antidiarrhéique (Gouar,
2011), leur richesse en fibres leur confere des vertus hypocholestérolémiants et
hypoglycémiants. Les composés phénoliques qu’elles contiennent sont a I’origine de leur
propriété antioxydante (Gouar, 2011).

Ce mémoire est consacré a I’étude du comportement rhéologique des différents chocolats a
base de la poudre de datte et de caroube. Le but de cette étude consiste a évaluer la
composition physico-chimique de la poudre de datte seche (PDS) et la poudre de caroube
(PC), et a décrire le comportement rhéologique du chocolat a base de la PDS et la PC en
utilisant le modéle de Casson et le modele d’Ostwald.

Dans ce présent travail, nous aborderons en premier lieu I’importance nutritionnel de la
caroube et de la datte séche dans I’introduction. Une synthese bibliographique sur
I’utilisation et la valorisation de ces produits dans divers domaines, la composition et la
rhéologie du chocolat. Une partie expérimentale vient ensuite pour montrer les méthodes
utilisées afin d’atteindre notre but. En dernier lieu, nous exposerons les résultats obtenus

afin de les comparer a d’autres travaux cités dans la bibliographie.
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Partiel : Partie bibliographique
Chapitre 1 : Caroube

I.1. Présentation du caroubier « Ceratonia siliqgua L »
I.1.1. Taxonomie

Le nom scientifique du caroubier « Ceratonia siliqua L. » dérive du grockcras (corne) et du
latin siliqua désignant une siliqua, il appartient a la sous-famille des césalpinées de la famille
des légumineuses, est un arbre typiquement méditerranéen qui présente un intérét tres
important en raison non seulement de son bois de qualité, mais surtout pour ses fruits les
gousses de caroube qui font 1’objet de transactions commerciales dont la valeur dépasse de

loin celle de la production ligneuse (Jammeli, 2012).

1.1.2. Classification botanique

Le caroubier est un grand arbre de la famille des fabacées (tableau 1), cultivé dans les régions

méditerranéennes pour son fruit la caroube (Quezel, 1962).

Tableau 1 : Classification botanique du caroubier (Quezel, 1962).

Nom scientifique Ceratonia siliqua L

Famille Fabacées

Sous-famille Caesalpiniodeae

Nom commun Caroubier (kharroubier en marocain)

1.1.3. Description

Le caroubier est un arbre de taille moyenne 5 a 7 meétre de hauteur, pouvant atteindre
exceptionnellement 15 métre, sa longévité peut atteindre 500 ans. Les feuilles, grandes de 12
a 30 cm, alternés, persistantes, sont composées paripennées et comptent de 3 a 5 paires de
folioles. Les fleurs, trés petites, constituées d’un calice pourpre sont corolle, sont réunies en
grappes axillaires cylindrique, elle apparaissant d’aout a octobre.

Le fruit est la caroube, c’est une gousse composée d’une pulpe a I’extérieur et des graines a
I’intérieur, les gousses de caroube sont de grande taille avec une longueur de 10 a 30 cm, une
largeur de 1,5 a 3,5 cm et une épaisseur de 1 a 2,5 cm, leurs poids varient de 15 a 40 g, de

couleur brunes foncé a noire a maturité, forme aplatie, allongée ou courbée. Chaque gousse
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Partiel Partie bibliographique

renferme 5 a 16 graines brunes pesant chacune de 0,5 a 1 g, soit 10 a 20 % du son poids.
(Jammeli, 2012).

I.2. Composition biochimique de la caroube
La composition de la carroube est présentée dans le tableau 2.

Tableau 2 : Composition biochimique des différentes pulpes de la caroube (Jammeli, 2012).

Composition En %
L’humidité 10 2 16%
Les minéraux 1a3%
Les protéines 346%
Les lipides 0,2a1%
Les polyphénols 0,0408%
Les fibres 6allb%

L’humidité de la pulpe de caroube est faible, elle varie de 10 a 16 % a maturité. Il est
nécessaire pour assurer une bonne conservation de la récolte d’abaisser I’humidité de 10 a

12% apres une exposition au soleil (Jammeli, 2012).

La pulpe et les graines sont les deux principaux constituants de la gousse du caroubier et
représentent respectivement 90% et 10% de son poids total. Selon plusieurs auteurs, la
composition chimique de la pulpe dépend, en générale, du cultivar, de I’origine et parfois de
la période de récolte (Jammeli, 2012). Au fur et a mesure que la maturation avance
(septembre a décembre), il se produit une accumulation accrue en glucides et une réduction en
en phosphore, en calcium, en magnésium et en humidité. A partir du mois d’octobre, le taux
de lipide remonte rapidement. Selon les conditions pédoclimatiques, la caroube contient entre

2 420 % des composés phénoliques (Bentalha, 2012).

Le fruit de caroube est constitué¢ de 40% de sucre (glucose et du saccharose) ,35% d’amidon,
7% de protéines et des faibles proportions en magnésium, silice, fer et pectine (Bentalha,
2012).

1.3. Valeur nutritionnelle et propriétés fonctionnelle de la caroube

Le tableau 3 récapitule la valeur nutritionnelle de la farine de la caroube.
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Tableau 3 : Composition moyenne de la farine de caroube (Jammeli, 2012).

Eau 3,69
Valeur calorique 220 kcal
Glucides 90¢g
Protéines 4,6 ¢
Lipides 0,69
Provitamines A 8 mg
Calcium 350 mg
Magnésium 55 mg
Phosphore 80 mg
Potassium 830 mg
Fibres 40 mg

Les propriétés épaississantes de la caroube sont dues a la présence des galactomannanes. Les
galactomannanes (GM) sont des polysaccharides hydrosolubles et neutres, isolés de
I’endosperme de graines de caroube d’environ 70 espéces de I’légumineuse. Cependant, c’est
seulement au 20°™ siécle que les galactomannane sont devenus des produits industriels. Ils
ont de nombreuses utilisation comme agent épaississant dans 1’industrie alimentaire (créme

glacées, mayonnaises, sauces, produit boulangerie) (Dakia, 2010).
I.4. Synthése des travaux sur I’utilisation et la valorisation de la caroube

Le fruit du caroubier ou la caroube, se compose d’une pulpe enveloppant des graines
régulieres. En effet la pulpe sucrée de la caroube est employée depuis longtemps comme
nourriture de bétail a coté d’autres aliments comme la farine d’orge (Ait Chitt, 2007). La
farine, obtenue en séchant, torréfiant et moulant les gousses apres les avoir débarrassées de
leurs graines, est employée surtout en agro-alimentaire, dans la préparation de jus sucrés, du
chocolat, de biscuits et comme remplacant de cacao (Berrougui, 2007). En Egypte, on extrait
des fruits un sirop qui est employé pour confire les fruits. Les Arabes fabriquent avec la pulpe
une boisson alcoolisée et les Kabyles fabriquent a partir du fruit un plat appelé tomina. De
nombreuses études cliniques ont souligné 1’efficacité de la poudre de caroube dans le
traitement des diarrhées aigués infantiles, ce qui a été confirmé par 1’étude clinique menée par
Loeb (1989) chez des enfants a4gés de 3 a 21 mois, que le transit intestinal, la température et le

poids de I’enfant s’amélioraient plus vite aprés administration de la poudre de caroube par
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voie orale. Selon Rejeb (1995) la pulpe est recommandée contre la tuberculose pulmonaire et
les affections des bronches. Etant riche en antioxydants (composés phénoliques), en sucres,
protéines, fibres, potassium et calcium, cette plante est connue en thérapeutique pour son effet

hypocholestérolémiant, antiprolifératif, antidiarrhéique et troubles digestifs (Gaouar, 2011).

D’autres études expérimentales ont démontré les capacités bactéricides de la pulpe de caroube
vis-a-vis de staphylococcus aureus; la caroube adsorberait aussi les entérotoxines produites
par certaines souches d’Escherichia coli et de staphylocoques ainsi que par le vibrion
cholérique, ce mécanisme d’adsorption pourrait étre expliqué par la présence de tanins dans la
partie insoluble et active de la caroube. En plus de son pouvoir nématicide démontré par les
travaux d’El Allagui (2007) qui est di & sa teneur en composés phénoliques, la caroube
possede aussi une activité antimicrobienne et antioxydante (Ben Hsouna, 1986). Selon
I’étude récente de Sanchez (2010), la caroube est une bonne source d’hydrates de carbone
pour la production de bioéthanol. Quant aux graines de caroube, vu leur uniformité, elles sont
appelées ‘carats’ et ont servi pendant longtemps aux joailliers comme unité de poids pour
peser les diamants, les perles et d’autres pierres précieuses (1 carat = 205,3mg) (Rjeb, 1995).
La gomme de caroube est extraite de I’albumen des graines de Ceratonia siliqua du fait de sa
richesse en galactomannanes (unités de PB-D-mannose et de o-D-galactose), issue de
I’endosperme elle constitue le 1/3 du poids total de la graine ; 100kg de graines produisent en
moyenne 20kg de gomme pure et séche. Cette gomme est utilisée dans 1’agro-alimentaire
comme épaississant connu sous le code normalisé E410, la confiserie, le secteur cosmétique,
pharmaceutique et aussi dans les préparations alimentaires diététiques, pour diminuer 1’apport
alimentaire dans le traitement de I’obésité ; et en cas d’insuffisance rénale chronique, elle
retiendra dans le tube digestif, I'urée, la créatinine, I’acide urique, ’ammoniaque et les
phosphates provoquant un abaissement important et bénéfique du taux d’urée dans le sang.
Elle est aussi utilisée dans la fabrication d’un condiment aromatique du Sénégal appelé nététu.
Selon Coit (1967), la gomme de caroube est utilisée en imprimerie, photographie, matiére
plastique, encre et cirage. La gomme de caroube peut étre utilisée comme substitut de la
pectine, de la gélatine, comme stabilisateur alimentaire, pour la croissance bactérienne et
d’autres applications dans le textile. En plus de toutes ces vertus, I’étude de Parrado (2008) a
démontré que la gomme de caroube, lorsqu’elle est utilisée comme biofertilisant aprés avoir
été transformeée en un extrait enzymatique hydrosoluble, exerce une action phyto-hormonale
bénéfique et significative sur la croissance de la plante, le nombre de fleurs et le nombre de

fruits par plant (Gaouar, 2011).
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Dans une étude réalisée par Hamza (2006) sur I’extraction de la gomme des graines de la
caroube, il a été démontré que la gomme des graines de caroube présent les méme
caractéristique physico-chimiques et rhéologique que celles des produits traditionnellement
utilisée. Le pouvoir stabilisant de la gomme de caroube est plus intéressant, voire méme pour
des concentrations plus faibles que celles utilisées par les autres produits. Le rendement et le
cout de I’extraction sont aussi intéressants.

Un autre travail sur la valorisation de la caroube a étudié la possibilité d’¢laborer un jus a
partir des gosses entieres de caroube par extraction hydrique. Les principaux résultats
montrent que le jus de caroube obtenu est riche en solide solubles (51,74 g/100gde matiere
seche) (Jammeli, 2012).

La caractérisation physico-chimique du jus de caroube a montrer que ’ajout de 2 % de
I’extrait enzymatique riche en péctinase augment le rendement en jus et diminue d’une fagon
remarquable la viscosité et la turbidité du jus (Jammeli, 2012).

Dans une autre étude sur I’incorporation de la poudre de caroube avec la poudre du gland de
chéne vert et les écorces d’orange dans 1’alimentation de poulet de chair en substitution
partielle du mais, il a été trouvé que : I’incorporation de la farine de caroube a un pourcentage
de 20 % a amélioré les paramétres zootechnique des poules avec 1’augmentation du

pourcentage des AGI par rapport au lot ttmoins (Medouni, 2013).
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Chapitre 2 : Datte

11.1. Définition

La datte est le fruit de dattier, de forme généralement allongée, a une seule graine dit noyau,

ayant une consistance dure, entourée d’une partie comestible dite chaire ou pulpe.

La partie comestible de la datte est constituée d’un péricarpe ou enveloppe cellulosique fine
dénommé peau (Fig. 1), un mésocarpe généralement charnu, de consistance variable selon sa
teneur en sucre et de couleur soutenue, un endocarpe de teinte plus claire et de texture

fibreuse, parfois réduit a une membrane parcheminée entourant le noyau (Espiard, 2002).

Les dimensions de la datte sont trés variables, de 2 a 8 cm de longueur et d’un poids de 2 a 8
grammes selon les variétés (Djerbi, 1994). Leur couleur va du blanc jaunatre au sombre trés

foncé, presque noir, en passant par les couleurs ambres, rouges, bruns (Espiard, 2002).

Mésocarpe 2
Graine ou novau

Endocarpe

Pénanthe

Epicarpe (peau)

Figure 1 : Coupe longitudinale du fruit de datte (Munier, 1973).

I1.2. Classification des dattes

D’apres Espiard (2002), la consistance de la datte est variable. Selon cette caractéristique, les

dattes sont réparties en trois catégories :

11.2.1. Dattes molles

Avec un taux d’humidité supérieur ou égal a 30 %, elles sont riches en sucres invertis
(fructose, glucose) tel que ghars, hamraia, litima...etc.

11.2.2. Dattes demi-molles

Avec 20% a 30% d’humidité, elles occupent une position intermédiaire a I’exception de la

Deglet-Nour, datte riche en saccharose par excellence (Benchabane, 2007).



Partiel Partie bibliographique

11.2.3. Dattes séches

Dattes dures, avec moins de 20 % d’humidité, riche en saccharose. Elles ont une texture

farineuse tel que Mech-Degla, Degla-Beida...etc.

11.3. Composition biochimique de la datte
Le tableau 4 indique la composition biochimique de la pulpe de datte « Mech-Degla ».

Tableau 4 : Composition biochimique de la pulpe de datte « Mech-Degla ».

Constituants Valeur moyenne Références

Eau 14,71 %

Protéines 2,46 % Noui (2007)
Sucre totaux 63,8%

Fibres 0,7-5,5% Bousdira (2007)
Lipides 0,27%

Polyphénol totaux 1,97% Amellal (2008)
Cendres 1,87% Messaid (2008)

11.3.1.Constituants majeurs de la pulpe
113.1.1. Eau

La teneur en eau de la pulpe est 14,71% du poids frais, cette limite est favorable a une bonne

conservation (Noui, 2007).
11.3.1.2. Sucres

Les sucres sont les constituants majeurs de la datte. D’apres 1’étude de Noui (2007) la datte
Mech-Degla contient 63,8% de sucre totaux et contient principalement trois type de sucre qui

sont : le saccharose, le fructose et le glucose.
11.3.1.3. Fibres

Selon Bousdira (2007) les dattes séches contiennent 0,7 a 5,5% de fibre. Les constituants
pariétaux de la datte sont : la pectine, la cellulose, I’hémicellulose et la lignine (Benchabane,
1993).
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11.3.1.4. Composés phénoliques

La teneur en polyphénol totaux selon 1’étude d’Amellal (2008) est 1,97% EAG = 19,73mg/g.
L’analyse quantitative des composés phénolique de la datte a révélé la présence des acides

cinnamique, des flavones, des flavanones et des flavonols (Mansouri, 2005).
11.3.2. Constituants mineurs de la pulpe
11.3.2.1. Protéines

Les dattes présentent des teneurs faibles en composés protidique, Selon Noui (2007) la pulpe

de Mech-Degla contient 2,46% de protéine.
11.3.2.2. Lipides

La datte renferme une faible quantité de lipides, selon Amellal (2008) le taux de lipides de la
variété Mech-Degla est 0,270 %.

11.3.2.3. Eléments minéraux

La datte est I’un des fruits les plus riches en éléments minéraux (tableau 5) essentiellement le

potassium, le magnésium, le phosphore et le calcium (Benahmed, 2012).

Tableau 5: Composition minérale moyenne de la datte « Mech-Degla» en mg/100g
(Chibane, 2007).

Eléments Valeur moyenne (en mg/100g)

Potassium K 678
Calcium Ca 278,95

Magnésium Mg 2,28
Sodium Na 34
Fer 0,99
Zinc 1,27
Cuivre Cu 0,13

11.3.2.4. Vitamines

La composition vitaminique moyenne de la datte séche est présentée dans le tableau 6.
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Tableau 6 : Composition vitaminique moyenne de la datte seche (Favier, 1993).

Vitamines Teneur moyenne pour 100g
Vitamine C 2,00 mg
Thiamine (B;) 0,06 mg
Riboflavine (B,) 0,10 mg
Niacine (B3) 1,70 mg
Acide pantothénique (Bs) 0,80 mg
Vitamine (Bg) 0,15 mg
Folates (Bs) 28,00 ug

11.3.3. Composition biochimique de la partie non comestible « noyau »

Le noyau présent 7 a 30 % du poids de la datte (Espiard, 2002). Le tableau 7 récapitule la

composition biochimique moyenne de noyau de datte « Mech-Degla ».

Tableau 7 : Composition biochimique moyenne de noyau de datte « Mech-Degla » (Lecheb,

2010).

Constituants Valeurs moyennes (%, MS)
Eau 7,87
Protéines 5,33
Sucre totaux 3,94
Lipides 12,13
Cendres 1,21
Mg (mg/1009) 42,5
Zn (mg/100g) 3,11
Fe (mg/1009) 511

10
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I1.4. Valeur nutritive de la datte

La datte constitue un excellent aliment, de grande valeur nutritive et énergétique (Gilles,
2000) :

e La forte teneur en sucre confere a ces fruits une grande valeur énergétique.

e Une teneur intéressante en sucre réducteurs facilement assimilables par 1’organisme.

e Les protéines de la datte sont équilibrées quantitativement, mais en faible quantité.

e Un apport important en élément minéraux. Les dattes sont riches en minéraux
plastigue : Ca, Mg, P, S et en minéraux catalytique: Fe, Mn. Elles sont
reminéralisantes et renforcent notablement le systéme immunitaire (Albert, 1998).

e Le profile vitaminique de la datte se caractérise par des teneurs appréciables en
vitamines du groupe B. Ce complexe vitaminique participe au métabolisme des

glucides, des lipides et des protéines (Tortora, 1987)

11.5. Valorisation et transformation des dattes

La datte a toujours, été depuis des temps immémoriaux, un élément trés important de
I’alimentation, tant pour les humains que pour les animaux, dans toutes les contrées du la
Méditerranée (Estanove, 1990).

Pour aider le planteur de dattes a trouver de sérieux débouchés pour sa récolte, il est
nécessaire que les recherches se focalisent sur les utilisations autres que la consommation
traditionnelle, c’est-a-dire sur la fabrication de sirop ou miel, de boissons non alcoolisées, de
farines, de produits de confiserie, etc, sans oublier la valorisation des sous-produits tels que
les déchets et les dattes de faible qualité commerciale, qui sont des substrats de choix pour la
production de substances a fortes valeur ajoutée, source de revenus supplémentaires pour les
agriculteurs (Benchabane, 1993).

Aujourd’hui, grace aux procédés biotechnologiques, il est possible de mettre sur le marché
local et méme international, une nouvelle génération de produits. Effectivement, les produits
et sous-produits du palmier dattier riche en sucres fermentescibles (65%), constituent des
substrats de choix pour la production de nombreuses substances a forte valeur ajoutée dont
I’impact socio-économique est considérable tant du point de vue de la création d’emplois que
de la mise a la disposition des consommateurs de substances stratégiques fortement prisées et
souvent importees a coup de devise forte (Briki, 2013).

Les principaux travaux de contribution sur l’utilisation et la valorisation des dattes séches

sont :

11



Partiel Partie bibliographique

La production du vinaigre a partir des déchets de datte par voie biologique, aprés une double
fermentation (Boughanou, 1988). Les résultats des analyses chimique, biologique et
organoleptique d’affirment que le produit élaboré¢ (vinaigre de déchets de dattes) répond aux
normes. Le jus de datte extrait a un taux de sucre de 160 g/l, donne un vin a 8,5° alcoolique,
le rendement de métabolisation des sucres en éthanol est de 56,6 %. L’acétification a été
réalisé en aérobiose dans un acétatorfrings en continu et en discontinu, le vinaigre présente
une acidité (exprimée en acide acétique) de 8,5%, le rendement d’acétification est de 80,7%.
L’incorporation de 1’extrait hydro alcoolique de datte séche dans la margarine n’a pas
amélioré la résistance a 1’oxydation de celle-ci. Les résultats obtenus montrent que 1’extrait
hydroalcoolique est doté d’un pouvoir antioxydant important (Djouab, 2007).

Dans une autre étude, il a été prouvé que 1’extrait de dattes séches variété Mech-Degla peut
étre utilisé comme source de carbone pour la production de la biomasse en agissant sur
I’apport de substrat sucré (Mechraoui, 2009).

Les résultats d’une étude sur I'utilisation des dattes séches dans I’alimentation animale
montrent que ces sous-produits peuvent étre largement utilises comme aliment grossier, et les
rebuts de datte comme aliment concentré (Chahma, 2001).

Dans une ¢étude publié récemment sur ’aptitude technologique de quelque variété commune
des dattes : formulation d’un yaourt naturellement sucré et aromatisé. La poudre des dattes a
été utilisée avantageusement dans un produit laitier comme ingrédient naturel de substitution
de sucre blanc, des colorants et des gelifiants. L’addition des poudres de datte des trois
cultivars (Mech-Degla, Degla-Baida et frezza) dans le yaourt permet d’obtenir des yaourts
enrichis en minéraux (Ca, Na, k, Mg, Zn, et surtout le Fe et le Mn), en protéines, en matiere
grasse (Amellal, 2008).

Le sirop de datte a été utilisé dans la formulation des compotes a base de pomme et d’abricot.
Les résultats obtenus montrent que les compotes élaborées sont plus riches en substances
phénoliques et sont dotées d’activités anti-oxydantes plus élevées par rapport a celle produits
a base de saccharose (Noui, 2017). Le sirop de datte a été utilisé comme substituant du sucre
blanc dans 1’élaboration d’une créeme glacée. Les résultats obtenus relatifs aux propriétes
physico-chimiques et microbiologiques montrent que les cremes glacées élaborées sont
conformes et rependent aux normes (Mahtout, 2017).

La substitution partielle ou intégrale de la farine du blé et du sucre blanc par la poudre de
datte variété « Mech-Degla » permet d’¢élaborer un biscuit avec une qualité organoleptique
acceptable (Deboub, 2015).

12
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La matiére grasse du noyau des dattes a été incorporée dans une creme cosmétique hydratante
de soin de type bio. Les résultats obtenus montrent que la valorisation des noyaux de dattes
dans des applications aussi bien alimentaires et que non alimentaires est possible (Lecheb,
2010).

L’huile du noyau de datte a été incorporée dans une margarine de table. L huile a été obtenue
par un extracteur soxhlet en utilisant I’hexane comme solvant d’extraction. Les résultats
obtenus, montrent que les noyaux de dattes de la variété « Mech-Degla » représentent 8,59 a
13,16 % de maticre grasse et un taux d’humidité de 5%. L huile de noyau des dattes est riche
en caroténoides et présente une teneur faible en polyphénols et flavonoides. La margarine
enrichie en huile du noyau de datte résiste mieux a 1’oxydation que la margarine témoin
(Kaanin, 2011).

Les dattes séches ont été utilisées pour la production d’aliments fonctionnels, diététique ou
compléments alimentaires sous forme de pastilles. Les résultats obtenus sont «trés
concluants » et montrent que les comprimés de dattes peuvent étre utilisés comme support des
extraits de plantes pharmaceutique (Benamara, 2013).

Des agents effervescents (acide citrique, acide tartrique et bicarbonate de sodium), ont été
utilisés pour 1’élaboration des comprimés effervescente a base de la poudre de dattes Mech-
Degla. D’aprés les analyses statistique et selon le test de duncan (p<0,05), le choix est porté
sur la proportion d’agent effervescent de 35 % avec les comprimés CD2 pour une

granulométrie (160-200 um) avec un temps de 3mn 37sec (Babouri, 2012).

13
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Chapitre 3 : Chocolat

Les premiéres plantations connues de cacao datent du Vlle siécle et sont originaire du sud-est
du Mexique. Le chocolat était alors consommé en tant que boisson. Cette boisson a été
importée en Europe lors des conquétes espagnoles au début du XVIe si¢cle mais ce n’est

qu’au milieu du XIXe siécle que la premiére barre chocolatée est produite en Angleterre

(Becu, 2012).
I11.1. Composition du chocolat

La matiere grasse est une des composantes principales du chocolat. Dans ce chapitre nous
décrivons briévement I’histoire, la composition et la production du chocolat. Nous montrons
également I’importance du polymorphisme cristallin du beurre de cacao dans la production du

chocolat.

Les quatre ingrédients de base du chocolat sont la masse de cacao, le beurre de cacao, le sucre
et le lait en poudre. Il est fréquent d’y ajouter un émulsifiant tel que la lécithine de soja. Le
tableau 8 indique la quantité de chaque ingrédient que doit contenir le produit selon les
normes européennes (directive 2000/36/CE) afin de pouvoir étre appelé chocolat, chocolat au
lait ou chocolat blanc. Les valeurs sont exprimées en pourcentage en masse de matiére seche,
c’est-a-dire en pourcentage en masse du chocolat déshydraté. Le chocolat contient maximum
1% d’eau, les valeurs données au tableau 8 peuvent donc étre assimilées a des pourcentages
en masse de produit fini. Au niveau de la terminologie, dans la directive européenne, nous
remarquons que le chocolat noir est appelé simplement “chocolat". Cependant, dans la suite
de ce travail, le terme chocolat est utilisé pour désigner les différentes sortes de chocolat. Les
différents chocolats sont appelés chocolat noir, chocolat au lait et chocolat blanc (Becu,
2012).

Dans cette directive, il est aussi mentionné que le chocolat peut contenir jusqu’a 5% de
matiére grasse végetale autre que le beurre de cacao. Cela doit alors étre précisé sur
I’emballage. Cependant c'est aussi la qualité des ingrédients qui font du chocolat belge un
chocolat de renommée internationale et il est trés rare que les artisans aient recours a cet
artifice (Becu, 2012).

14
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Tableau 8 : Composition requise (en pourcentage en masse) pour différents chocolats suivant

les normes européennes. NM= Non Mentionné (Becu, 2012).

Matieres | Beurre | Cacao Matieres | Métiers | Matiére
Dénomination seches de sec séches grasses | grasse Sucre
de cacao | cacao dégraissé | de lait de lait totale
Chocolat Min 35 Min 18 | Min 14 0 0 NM NM
Chocolat au lait Min25 | NM Min25 |Minl14 |Min35 |Min25 | Max55
Chocolat blanc 0 Min20 |0 Min14 | Min35 | NM Max55

La masse de cacao est la deuxiéme principale composante du chocolat. La composition

biochimique des féves de cacao et des produits a bas de cacao est trées complexe car elle

change tout au long de la vie de la féve, et dépend des traitements qu’elle recoit. La

composition de cacao en poudre est illustrée dans le tableau 9 :

Tableau 9 : Composition biochimique de la poudre de cacao (Pietersen, 2013)

Constituants Teneur /100g Constituants Teneur /100g
Eau 39 Zinc 3,5mg
Protides 18-22g fer 10-12mg
Lipides 25-30g Acide Oxalique 0,479
Glucides 409 Théobromine 2,30
Valeur caloriques 500 kcal caféine 68mg
Minéraux 6,5¢ Vitamine B1 0,13mg
Calcium 100-120mg Vitamine B2 0,40mg
Magnésium 400-500mg Vitamine B3 2,70mg
Potassium 1,5¢ Vitamine B6 0,14mg
Phosphore 0,659 Vitamine B9 0,038mg
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111.2. Production du chocolat
I11.2.1. Du traitement post récolte au cacao marchand

Les fruits du cacaoyer se présentent sous la forme de cabosse contenant 30 a 50 graines. Dés
qu’il est a maturité, le fruit est cueilli et ouvert manuellement. Les graines qui en sont
extraites sont recouvertes d'une pulpe blanche, elles sont entassees pour ['étape de

fermentation. Les graines vont fermenter pendant 5 a 7 jours.

Cette fermentation a pour conséquence de débarrasser les graines de leur pulpe et de
déclencher des réactions biochimiques qui entrainent le développement des précurseurs
d’arbme, la réduction du gotit amer et de I’astringence et une modification de la couleur des
féeves qui deviennent brunes. L’aréme et le goGt du cacao sont en grande partie déterminés par
la fermentation, c'est la premiére étape déterminante dans le développement du godt du
chocolat.

A la fin de la fermentation, les graines contiennent environ 60% d'eau. Afin de pouvoir les
conserver pour les stocker et les transporter, les graines doivent étre séchées. Deux techniques
peuvent étre appliquées. Soit le séchage naturel qui consiste simplement a étaler les graines au
soleil @ méme le sol. Soit le séchage artificiel ou de 1’air chaud est soufflé sur les graines.
Cette opération de séchage permet aussi d’éliminer une partie de I'acide acétique présent. A la

suite de cette opération, les graines sont appelées feves de cacao (Becu, 2012).
111.2.2. Du cacao marchand a la pate de cacao

Les feves de cacao sont nettoyées et ensuite torréfiées. Les féves sont chauffées a des
températures allant de 100 a 150°C pendant environ 30 minutes. Cette opération a pour effet
de diminuer I’humidité de la feve et de rendre sa coque plus friable et donc plus facile a
éliminer. Une autre conséquence de la torréfaction est le développement de 1’aréme du cacao,
c’est la seconde étape qui a un impact déterminant sur le goQt du chocolat.

Ensuite, les féves sont décortiquées. Débarrassées de leur coque, elles sont alors broyées. Le
produit récupéré a l'issue du broyage est ce qu’on appelle la masse de cacao. A ce stade, la

taille des particules de cacao est de 1’ordre de 20 a 30 um (Becu, 2012).
111.2.3. De la masse de cacao au beurre de cacao et au cacao en poudre

La pate de cacao est pressée de facon a en extraire le maximum de liquide. Le liquide extrait

est le beurre de cacao et la masse solide résiduelle est ce qu’on appelle le tourteau de cacao.
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Le tourteau est moulu et on obtient la poudre de cacao. En géneéral la poudre de cacao contient
encore environ 20% de matiére grasse. Cependant, en fonction de la pression appliquée au

tourteau, il est possible d’extraire encore plus de matiere grasse. On produit alors ce qu'on

appelle de la poudre de cacao maigre contenant un résidu d’environ 10% de beurre de cacao.

Avant d’étre commercialise, le beurre de cacao est désodorisé par lavage a la vapeur et filtré

afin d’éliminer toutes traces de particules solides (Becu, 2012).

111.2.4. Fabrication du produit fini

Figure 2, illustre les différentes étapes pour obtenir du chocolat liquide ou solide.

Partie bibliographique

CHOCOLAT CHOCOLAT AU CHOCOLAT
NOIR LAIT BLANC
MALAXAGE MALAXAGE MALAXAGE
Masse et beurre de Masse et beurre de Beurre de cacao
cacao cacao +
+ + Sucre et lait
Sucre Sucre et lait
Broyage
Conchage
Chocolat Liquide Tempérage
Moulage

Chocolat Solide

Figure 2 : Schéma de fabrication des différents chocolats (Becu, 2012).
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La premiére etape est donc d’établir la recette en fonction du produit désiré. Il faut par
exemple peu de sucre si un chocolat plutét amer est souhaité. Tous les ingrédients sont
introduits dans un mélangeur ou ils sont malaxés jusqu'a obtenir une masse homogene. Ce
mélange est ensuite broyé de maniere a obtenir un chocolat ou 1’ensemble des particules
solides ont une taille comprise entre 15 et 35 um. La distribution en taille des particules a une
influence sur la qualité du produit fini. Si les particules ne sont pas suffisamment petites
(taille supérieure a 40 um), le chocolat aura une texture et un aspect granuleux (Becu, 2012).

L'étape suivante est le conchage. Cette opération s’effectuc dans des grandes cuves appelées
conche ou le chocolat est brassé pendant plusieurs heures a une température d’environ 80 °C.
Ce brassage va provoquer une élévation de température ce qui va permettre 1’évaporation
d’une partie de I’eau résiduelle. Lors de cette évaporation des composés volatiles vont étre
entrainés avec la vapeur, notamment des ar6mes indésirables tels que 1’acide acétique. De
plus, des frictions entre les particules solides vont étre occasionnées ce qui va permettre aux
ardmes du cacao de se développer et aux particules de sucre de prendre le gout de cacao.
C’est la troisiéme étape déterminante dans 1’élaboration du gout du chocolat. Cette opération
va également avoir un impact sur la viscosité du chocolat, au plus I’agitation est intense et

langue, au plus la viscosité est faible.

A ce stade le chocolat liquide est prét. Pour faire du chocolat solide de qualité une étape
supplémentaire est nécessaire : le tempérage. Cette opération va permettre d’avoir un chocolat
lisse et brillant avec la dureté et le fondant approprié. Comme évoqué précédemment, les
différents types de cristaux présents dans le chocolat fondent a des températures différentes.
La fonte du chocolat se déroule donc sur une plage de températures de fusion. Le principe du
tempérage est de jouer sur la température de cristallisation pour se débarrasser de certaines
formes cristallines et en favoriser d’autre. Le but de tempérage est que le beurre de cacao se

solidifie sous la forme cristalline souhaitée qui dans ce cas est une forme .

La méthode classique de tempérage se déroule en cuve agitée ou dans des échangeurs de
chaleur. Le chocolat est fondu a environ 40/45°C de maniere a éliminer toutes formes
cristallines éventuellement présentes. Ensuite le chocolat est fortement refroidi, généralement
via un systéme de régulation thermique a double enveloppe. Sur les parois froides, le chocolat
cristallise immédiatement et toutes les formes cristallines apparaissent. Il est alors raclé et
remélangé a la masse de chocolat liquide. Apres, la température est remontée a 31°C pour
faire fondre les formes instables mais maintenir la forme cristalline désirée qui va servir

d’amorce a la cristallisation de I’ensemble de la masse de chocolat. Le chocolat est alors prét
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a étre moulé. Le cisaillement va, entre autres, déterminer le temps pendant lequel on va
pouvoir travailler le chocolat avant qu’il cristallise totalement. Plus le cisaillent est élevé, plus
le temps d’induction de la cristallisation est court.

Une autre méthode de tempérage plus récente est le tempérage par ensemencement. Il n’est
plus nécessaire de faire varier la température. Il suffit d’amener le chocolat fondu a environ
31°C et d’y ajouter des pastilles de beurre de cacao déja cristallisees sous la bonne forme. Dés
que les pastilles sont réparties de maniere homogéne dans le mélange le chocolat est prét a

étre moulé.

Apres le tempérage, le chocolat est automatiqguement déversé dans des moules qui sont
entrainés sur un tapis roulant. Le moulage est effectué d’environs de 32C° pour le chocolat
noir, et 29°C pour le chocolat au lait. Les moules sont ensuite engagés dans un tunnel
réfrigéré entre 10° C et 12°C. A la sortie du tunnel réfrigéré, le chocolat qui a subi une

rétraction peut se démouler facilement.
111.2.5. Cristallisation du beurre de cacao

Le beurre de cacao est constitué de trois acides gras majoritaires : 1’acide palmitique (P) et
I’acide stéarique (S) qui sont saturés et 1’acide oléique (O) qui posséde une instauration. Ces
acides gras forment principalement trois triglycérides, POP, POS et SOS, qui représentent

plus de 80% en masse du beurre de cacao (Becu, 2012).

Le beurre de cacao peut exister sous six formes cristallines différentes. Elles ont été
identifiées par Wille et Lutton en 1966 (Becu, 2012). lls leurs ont attribué un chiffre romain
allant de 1 a VI suivant les températures de fusion croissantes. C’est la nomenclature la plus
utilisée dans I’industrie du chocolat (Tableau 10). La forme vy, qui s'appelle parfois sub-a, est
une structure vitreuse tres instable. Les formes [ sont les plus stables, elles ont un empilement

de chaine triple alors que les formes B’ ont un empilement de chaine double (Becu, 2012).
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Tableau 10 : Nomenclatures et températures de fusions des différentes formes cristallines du

beurre de cacao (Becu, 2012).

Formes Température de fusion
selon Wille et Lutton selon Larsson selon Wille et Lutton | selon VVan Malssen et al
I Y 17.3 De-5a5
I o 23.3 De 17 a 22
1 ’ 5.5
b2 De 20 & 27
v B’1 275
V 33.8
b2 De 29 4 34
VI By 36.3

Par la suite d’autres auteurs ont trouvé différentes températures de fusions pour les six formes

cristallines du beurre de cacao (Becu, 2012). Les travaux plus récents de VVan Malssen (Becu,

2012) montrent que la distinction entre les différentes formes cristallines du beurre de cacao

n’est pas aussi évidente que suggérée par Wille et Lutton. Van Malssen et al. N’ont identifié

que cing formes cristallines dans le beurre de cacao et suggérent un domaine d’existence de la

forme B'. Ils ont identifié deux formes B distinctes mais ne leur attribuent pas une température

de fusion précisément définie (Becu, 2012).

Les formes cristallines ont une plage de températures de fusion plutot qu’une valeur précise.

La température de fusion de la forme y définie par Van Malssen et al. Est significativement

plus faible que celle proposée par Wille et Lutton (voir tableau 10). Ceci est principalement

di au fait que cette forme est tres instable et se transforme trés rapidement en forme a ce qui

rend la détermination de sa plage de fusion difficile (Becu, 2012).

Les différences observés entre les différentes formes ' sont graduelles et semblent continues.

Ces faibles variations ne permettent pas de faire des distinctions précises entres les forme f3'.

Van Malssen et al. Suggerent que le beurre de cacao solide est un conglomérat de cristaux

ayant chacun une plage tres étroite de température de fusion. Cette température de fusion

dépend de la composition en triglycérides du cristal. La fonte compléte du beurre de cacao

représenterait alors 1’ensemble des plages de fusion de chaque cristal.
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En se basant sur les gammes de températures de fusion du beurre de cacao et les propriétés
thermodynamiques des matiéres grasses, nous pouvons dire que la forme | est trés instable,
elle fond a faible température, elle n’est donc pas présente dans le chocolat a température
ambiante. Lorsqu'elle apparait, elle se transforme rapidement en forme Il qui a son tour se
transforme, bien que moins rapidement, en forme 11l et V. La forme IV est moins compacte
que la forme V. Un chocolat qui cristallise principalement sous la forme IV n'est pas
croquant. De plus, aprés quelques jours les formes IV se transforment en forme V qui est une
forme plus dense, le chocolat va alors se contracter. Du beurre de cacao liquide est toujours
présent dans le chocolat, méme a température ambiante. Lors d’une transformation
polymorphique vers un état d’énergie libre plus faible de I'énergie est libérée. Suite a la
combinaison de ces effets, il peut y avoir une migration des triglycérides entre les particules
solides. Il se peut alors qu'un phénomene de recristallisation prenne place et que des cristaux
plus gros soient formés, ce qui peut donner un aspect blanc/gris au chocolat. C’est ce qui

s’appelle le blanchiment gras (Becu, 2012).

C’est, entre autre, pour éviter ce phénomeéne de blanchiment qu'il est important de s’assurer
que le chocolat cristallise sous la forme V. Cette forme est rigide, elle rend le chocolat
croquant, lui donne un aspect lisse et brillant et a une bonne résistance au blanchiment. De
plus lorsque le chocolat est coulé dans un moule, il se contractera en cristallisant et le
démoulage sera facilité. La forme VI est plus stable que la VV mais elle ne se forme que par
transformation polymorphique a I'état solide a partir de la forme V, et pas directement a partir
du beurre de cacao liquide. Aprés quelques jours, quelques mois, ou parfois des années en
fonction des conditions de stockage, les formes V vont se transformer en formes VI. Cela peut
mener aux mémes effets de blanchiment que pour la transformation de la forme IV vers la

forme V mais plus lentement (Becu, 2012).

21



Partiel Partie bibliographique

Chapitre 4 : Rhéologie du chocolat

IV.1. Introduction

La rhéologie est 1I’é¢tude de la déformation et de I’écoulement d’un fluide sous 1’action d’une
contrainte. Trois grandeurs sont principalement utilisees pour décrire le comportement

rhéologique d’un fluide : la viscosite, la contrainte de cisaillement et le gradient de vitesse.

Dans ce chapitre nous commencons par expliquer les principes de rhéologie des suspensions
(ca particulier du chocolat). Nous appliquons la méthode standard établie pour mesurer la
viscosité du chocolat afin de déterminer le comportement rhéologique de notre chocolat.

IV.2. Rhéologie des suspensions — Cas particulier du chocolat
IV.2.1. Définitions

La viscosité, 1, est définie comme la résistance du fluide a I’écoulement due aux frottements,
elle s’exprime en Pa.s. L’expression reliant la contrainte de cisaillement, le gradient de vitesse

et la viscosité est la suivante :

=Ny
Le comportement rhéologique d’un fluide est représenté par sa courbe d'écoulement, encore
appelée Rhéogramme ou la contrainte de cisaillement est portée en fonction du gradient de
vitesse. Il est également possible de tracer la courbe de viscosité ou c'est la viscosité qui est
portée en fonction du gradient de vitesse.

Les fluides sont classés en trois catégories : les fluides newtoniens, les fluides non newtoniens
et les fluides viscoélastiques. Au sein des fluides non newtoniens, nous distinguons encore
deux catégories de fluides : les fluides dont la viscosité est indépendante de 1’historique de
I’écoulement et ceux dont la viscosité varie en fonction de I'historique de I'écoulement du
fluide. Nous les dénommons respectivement fluides indépendants du temps et fluides

dépendants du temps.
IVV.2.2. Fluides non newtoniens

La viscosité des fluides non newtoniens varie avec la contrainte de cisaillement (Fig. 3). Dans
ce cas le rapport entre la contrainte de cisaillement et le gradient de vitesse est ce que nous

appelons la viscosité apparente.
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T1! @ - n 1
(@) ) (b)
,/’/ Newtonien \ ,
/ Newtonien
’ Rhéofluidifiant Rhéofluidifiant
Y 4

Figure 3 : (a) Rhéogramme pour un fluide newtonien (courbe noir), un fluide rhéofluidifiant
(courbe grise foncée) et un fluide de Bingham (courbe grise claire) et (b) courbe de viscosité
pour un fluide newtonien (courbe noire) et un fluide rhéofluidifiant (courbe grise) (Becu,
2012).

Les fluides non newtoniens indépendants du temps

La viscosité de ces fluides dépend du gradient de vitesse et plusieurs parameétres sont
généralement nécessaires pour décrire leur comportement. Une relation fréquemment utilisée
est la relation en puissance d’Ostwald (Becu, 2012). Nous nous basons sur cette équation pour

décrire les différents comportements rhéologiques non newtoniens indépendants du temps.
T=my"
Soit : m : un paramétre de consistance [Pa.s], n : un paramétre d'écoulement.

Si n<l, le fluide est dit rhéofluidifiant, sa viscosité apparente diminue pour des vitesses de
cisaillement croissantes. Un rhéogramme et une courbe de viscosité typique de ce genre de
fluide sont représentés a la figure 3. Ce comportement rhéofluidifiant est fréquemment

observé pour des suspensions concentrées ou des polymeres.
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Si n>1, le fluide est dit rhéoépaississant, sa viscosité apparente augmente pour des vitesses de
cisaillement croissantes. Ce type de comportement est assez rare mais a déja été observé pour
des suspensions trés concentrées (Becu, 2012).

Il se peut qu’un fluide reste immobile si la force appliquée au systéme est insuffisante. Il faut
alors dépasser une valeur critiqgue de contrainte de cisaillement pour mettre le fluide en

mouvement. Ces fluides sont appelés fluides plastiques ou fluides de Bingham.
Les fluides non newtoniens dépendants du temps

La viscosité peut dependre du gradient de vitesse et également de I’historique de 1’écoulement
du fluide, c’est a dire que pour un gradient de vitesse constant, la viscosité apparente varie au
cours du temps. La cause la plus courante d'un comportement dépendant du temps est la
formation au sein du fluide de structures que 1’écoulement peut perturber. Dans ce cas la
viscosité apparente diminue lorsque le cisaillement augmente, le fluide est dit thixotrope.
Dans le cas contraire, le fluide est dit rhéopexe. Les propriétés rhéologiques d’un fluide
dépendant du temps varient donc en fonction des traitements qu’il a subi, comme s'il avait une
mémoire. Ceci est illustré a la figure 4, le rhéogramme observé lors d’une montée en gradient
de vitesse suivi immédiatement de la descente en gradient de vitesse présente une hystérese.
Suite aux perturbations que la structure a subi lors de la montée en gradient de vitesse, le
fluide n’a plus le méme comportement lors de la descente en gradient de vitesse. Cependant
les fluides thixotropes ont la capacité de reformer leur structure s'ils sont laissés au repos

pendant une période suffisamment longue (Becu, 2012).

v

Figure 4 : Rhéogramme d’un fluide thixotrope.
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IVV.2.3. Rhéologie du chocolat

Une suspension est un mélange homogene de particules solides dispersées dans une phase
liquide. Ce meélange peut étre considéré comme un ensemble continu. Le chocolat est une
suspension de particules solide de cacao et de sucre (et de lait pour chocolat au lait et blanc)
dans un fluide newtonien, le beurre de cacao. Les particules solides sont assimilées a des
spheres et leur taille est définie par le diamétre équivalent. Dans le chocolat, les particules
solides ont un diamétre équivalent de quelques dizaines de micrométres.

Le comportement rhéologique des suspensions de particules qui ont un diametre équivalent
supérieur @ 1 um dans un fluide newtonien dépend d’un grand nombre de facteurs tels que la
taille et la forme des particules, la distribution en taille des particules, la fraction volumique
de solide, les interactions entre particules, la masse volumique du solide et de fluide et la
viscosité du milieu continu. Ces fluides peuvent adopter différents comportements

rhéologiques.

Cependant, considérer une suspension diluée comme un fluide newtonien n’est correcte que si
les particules n'interagissent pas entre elles et pour une plage étroite de gradient de vitesse. A
des vitesses de cisaillement faibles, un grand nombre de suspension montre un comportement
non newtonien, souvent rhéofluidifiant. Pour des vitesses de cisaillement plus élevées un
plateau newtonien est observé. Dans certains cas, a des vitesses de cisaillement trés élevées, la
suspension a un comportement rhéoépaississant. Lorsque la fraction volumique de solide
dépasse 0,4, beaucoup de suspensions ont un comportement rhéologique affecté par les
interactions qui peuvent exister entre les particules solides. Des comportements

rhéofluidifiants, rhéoépaississants mais aussi thixotropes ou rhéopexes sont observés.

Le chocolat est une suspension concentrée. Cependant, le chocolat liquide a un comportement
non newtonien. Les particules de sucre et de cacao sont recouvertes d’une couche de
phospholipides. A courte distance il existe une interaction entre ces particules. Elles forment
une microstructure qui se rompt lorsque le cisaillement augmente. C’est ce phénomene qui est
a I’origine du comportement rhéofluidifiant du chocolat. A notre connaissance il n’y a pas de

théorie définissant la nature de ces interactions (Becu, 2012).
Les principales interactions entre les particules sont résumées par les points suivants :

- La viscosité du chocolat augmente avec la taille de particule décroissante des autres
ingrédients, tels que le beurre de cacao, la liqueur de cacao, le saccharose, etc., si les
autres conditions restent constantes (Shuai, 2016).
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- Ladiminution de la taille des particules des systémes de saccharose-beurre de cacao et
beurre de cacao masse-cacao augmente la viscosité du chocolat. Le pourcentage de
surface couverte diminue avec l'augmentation de la viscosité.

- La viscosite du chocolat est influencée par la teneur en matiere grasse, la température
et par la présence d’émulsifiants (Iécithine).

- La diminution de la graisse augmente la viscosité. La graisse pourrait générer une
phase continue de suspension particulaire. Lorsque la graisse diminue, d’autres teneurs
en solides peuvent perturber cette phase continue qui diminue la viscosité.

- Une température élevée augmente I'énergie cinétique des molécules du chocolat, de
sorte que l'augmentation de la température diminue la viscosité. La molécule de
Iécithine a deux péles, un pdle hydrophile interagit avec le saccharose et le pble
lipophile interagit avec les lipides. Par conséquent, la Iécithine agit comme émulsifiants

pour réduire la friction interne et réduire davantage la viscosité (Shuai, 2016).
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Partie 2 : Partie pratique

Chapitre 5 : Matériels et méthodes

V.1. Problématique

Les dattes séches et la caroube sont connus par leur valeur énergétique éleveés leur richesse en
sucre réducteurs facilement assimilable, profile minérale et vitaminique important. Ces fruits
sont dotés de nombreux effets bénéfiques pour la santé résultant de leurs richesses en
métabolites secondaires (polyphénols, tanin...). Compte tenu de leur richesse en sucre, les
dattes seches et la caroube peuvent remplacer le sucre blanc utilisé dans les préparations
alimentaires, et leur valorisation pourrait représenter une forte valeur ajoutée sur 1I’impact
socio-économique. La datte seche de type Mech-Degla et la caroube présente des teneurs
appréciables en sucre (58-75g/100g), en polyphénol (0,04-1,979/100g), en fibre (3-99/1009)
et en minéraux principalement le K (315-690 mg/100g). Au vu ces teneurs, la datte seche et la
caroube présentent des propriétés tres intéressantes, comme antioxydants et source de sucre.

Ces constituants s’adaptent parfaitement a la formulation d’un chocolat.

L’objectif de notre travail est I’é¢tude de I’influence de I’incorporation de la poudre de datte
seche type Mech-degla (PDS) et la poudre de caroube (PC) sur le comportement rhéologique

du chocolat. En utilisant le modele d’Ostwald et de casson.
V.2. Démarche expérimentale

La figure 5 récapitule le matériel utilisé et la méthodologie expérimentale suivie :

27



Partie 2 Partie pratique

Datte seche, Caroube

v

Triage et nettoyage

Découpage
v
Séchage des dattes
(60°C/48h)
Broyage
v
Tamisage (< 250pm)
7 Détermination de I’humidité, pH,
- I’Acidité, cendres, minéraux, fibres
Poudre de datte seche totaux, sucres totaux, DRX, ATG et
(PDS), poudre de DSC, taux solide soluble (°Brix)
caroube (PC)
4‘ Préparation des formules du
Choix des pourcentages de chocolat au lait a base de PDS et
la PDS, PC dans les PC:

\ 4

7 formules du chocolat proposées

par le logiciel de formulation
(Design-Expert 7.0 Trial)

différentes formulations

\ 4

Chocolat au lait a

base de datte et de
caroube

Etude rhéologique (modéle
Ostwald, Casson)

A

A\ 4

Evaluation sensorielle

\ 4

Evaluation microbiologique

Figure 5: Schéma récapitulatif de 1’ensemble du matériel végétal et la démarche

expérimentale.
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Dans la suite du manuscrit, on désigne la poudre de datte séche et la poudre de caroube par

PDS et PC successivement.
V.2.1. Obtention de la poudre de datte séche (PDS) et la poudre de caroube (PC)
Les principales étapes d’obtention de la PDS et la PC sont présentées dans la figure 5.

Les dattes seches type « Mech-Degla » utilisée dans notre étude sont issues des palmiers de
Tolga (Biskra). La datte Mech-Degla est de forme sub-cylindrique l1égérement rétrécie a son
extrémite, avec une couleur beige claire teinté d’un marron peu prononcé (Fig. 6). L’épicarpe
est ridé, peu brillant et cassant. Le mésocarpe est peu charnu de consistance séche et texture

fibreuse.

Datte

44—
3 entiére

Noyau

Figure 6 : Datte Mech-Degla entiére et coupée en deux.

Les gousses de caroube rassemblent a de gros haricots plats de couleur marron chocolaté. La
chaire de couleur jaune claire posséde une texture farineuse et juteuse (Fig. 7). Les gousses
mures de caroube sont récoltées dans la région de Cherchell de wilaya de Tipaza en Algérie.

Cette récolte est effectuée durant le mois de septembre 2017.

Pulpe

La gousse
de caroube

Graines

Figure 7 : Pulpe et graines d’une gousse de caroube.
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Aprés un séchage a 60°C/48h, les dattes et la caroube sont ensuite broyées par un broyeur
type IKA. Le broyage consiste a diminuer la taille des particules d’un solide. Le but est
d’augmenter la surface d’échange entre le solide pulvérulent et le milieu extérieur et faciliter

le melange avec les ingrédients du chocolat.

Les poudres ainsi obtenues sont tamisées diamétre (< 250um) afin de séparer les particules
des poudres selon leurs tailles ou granulométries. Cette opération est réalisée par un tamis

électrique de type Retsch As 300. Les poudres obtenues sont caractérisées par plusieurs tests.

V.2.2. Caractérisation physico-chimiques de la PDS et la PC
V.2.2.1. Détermination de pH

Le pH de la PDS et la PC est détermine selon la méthode (NF V 05-108,1970). Pour cela, on
pése 10 g de PDS ou de PC dans un bécher et y ajouté deux ou trois fois leurs volume d’eau
distillée. Le mélange est chauffé au bain-marie pendant 30mn en remuant de temps en temps
avec une baguette en verre, ensuite homogénéisé. Apres filtration le pH est déterminé a I’aide
d’un pH métre de type OHAUS.

V.2.2.2. Détermination de ’acidité titrable

L’acidité de la PDS et la PC est déterminé selon la méthode (NF V 05-1974). Pour cela, on
pése 25g de PDS ou de PC dans une fiole conique et y ajouté 50 ml d’eau distillée chaude
récemment bouillie et refroidie, puis mélanger jusqu’a I’obtention d’un liquide homogene,
Adapter un réfrigérant a reflux a la fiole conique puis chauffer le contenu au bain-marie
pendant 30mn, Refroidir, transvaser quantitativement le contenu de la fiole conique dans une
fiole jaugée de 250ml et compléter jusqu’au trait de jauge avec de I’eau distillée récemment
bouillie et refroidie, bien mélanger puis filtrer, Prélever a la pipette 25ml du filtrat et les
verser dans un bécher, Ajouter deux a trois goute de phénolphtaléine et tout en agitant, titrer
avec de la solution d’hydroxyde de sodium 0,IN jusqu’a 1’obtention d’une couleur rose

persistante pendant 30 secondes.

L’acidité titrable est exprimée en grammes d’acide citrique pour 100g de produit

pop = 250X VIx100)
° T T voxMx10)
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Soit : M : Masse, en grammes de produit préleve, Vo : Volume en millilitres de la pris d’essai.
V1 : Volume en millilitres de la solution d’hydroxyde de sodium a 0,IN utilis¢, 0,07 : Facteur

de conversion de I’acidité titrable en équivalent d’acide citrique.

V.2.2.3. Détermination de I’humidité

La teneur en eau de la PDS et de la PC est determinée selon la méthode (NF V 03-903). Les
capsules sont séchées a I’étuve durant 15mn a 103+£2°C, Apres refroidissement, le poids des
capsules est déterminé par une balance. Dans chaque capsule on pese 5g de PDS ou de PC
(M1) ensuite les capsules sont placées dans I’étuve a 103+2°C pendant 3 heures, jusqu’au
poids constant (M2).

La teneur en eau est déterminée selon la formule suivante :

(M1 — M2)
H% = —— X 100
P
Soit : H%: Humidité, M1: masse de la capsule + 1’échantillon avant séchage (g), M2 : masse

de la capsule + I’échantillon aprés séchage (g), P : Masse de la prise d’essai(g).

V.2.2.4. Détermination de la teneur en fibres totales

On pése 4g de PDS ou de PC, ensuite on réalise une digestion avec 200 ml de HCI a 5%
pendant 30 minutes. Le mélange est filtré et lavé a 1’eau chaude. Une deuxiéme digestion sur
le résidu obtenu est réalisée par 1I’ajout de 200 ml de NaOH a 5% sous reflux pendant 30 min.
Le mélange est filtré et lavé a 1’eau jusqu’a neutralité du pH. Le filtrat est lavé avec 20 ml
d’alcool éthylique et avec 20 ml d’éther Ethylique. Le résidu est séché & 100 °C pendant deux
heures, ensuite pesé a I’aide d’une balance. Le poids obtenu est la masse de fibres totales

(Haddrah, 2013).
V.2.2.5. Dosage des sucres totaux

A 0.5 g de PDS ou de PC on additionne 20 ml d’acide sulfurique (H2S04) 0,5 M, puis on place
I’ensemble dans une étuve réglée a 105°C pendant 3 heures. La solution est transverse dans
une fiole de 500ml tout en ajustant le volume par de I’eau distillée jusqu’a 500ml. Apres
filtration on réalise trois dilutions (1/3 : V/V). Dans des tubes a essai, on met 1ml de chaque
dilution, ensuite on ajoute dans chaque tube 1ml de phénol a 5 % et 5Sml d’acide sulfurique
H,SO,4 a 98 %. Les tubes sont placés dans 1’étuve pendant 5 minutes a 105°C, puis laissés

dans I’obscurité pendant 30 minutes. L’absorbance est mesurée par un spectrophotomeétre a
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une longueur d’onde de 490 nm. La teneur en sucres est déterminée en comparaison a une

courbe d’étalonnage en utilisant le glucose comme référence (Kicher, 2016).
V.2.2.6. Détermination du taux solide soluble (°Brix)

Le taux du solide soluble (Degré Brix) est déterminée selon la méthode de (NF V 05-109,
1970), pour cela, on pese 20 g de PDS ou de PC dans un bécher de 250ml, préalablement tare.
On ajoute une quantité d’eau distillée égale ou supérieure a cinq fois la masse du produit. On
chauffe au bain-marie pendant 30 minutes en remuant de temps en temps avec une baguette
de verre. Aprés refroidissement, on ajoute de ’eau distillée jusqu’a ce que la totalité du
contenu du bécher. On mélange avec soin. Apres une attente de 20 minutes, on filtre ou on
centrifuge I’échantillon, puis on détermine le taux de résidu sec soluble a 1’aide d’un

réfractométre du type Bellingham+Stanley Limited.

Le résidu sec soluble est donné par la formule suivante :

ESS

Soit : M : La masse totale de la solution pesées (contenue dans le bécher), ESS : Teneur en

saccharose (%), E : la masse de produit utilisé (g).
V.2.2.7. Détermination de la teneur en cendre

La teneur en cendre de la PDS et la PC est déterminée selon la méthode (NF V 05-113,1972).
Pour cela, on pése 2g de PDS ou PC dans des capsules en porcelaine, placer les dans un four
a moufle réglé a 550+15°C pendant 5heurs jusqu’a 1’obtention d’une cendre blanchatre.

Retirer les capsules et les mettre a refroidir dans le dessiccateur, puis les peser.

e Expression des résultats

(M1 — M2)
MO (%) = ————x100

Soit : MO: Matiere organique, M; : Masse de la capsule + la pris d’essai, M, : Masse de la

capsule + les cendre, P : Poids de la pris d’essai.

La teneur en cendres (Cd) est calculée comme suit :

Cd =100 — MO%
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V.2.2.8. Détermination des éléments minéraux

Les cendres obtenues sont mélangés avec 1 ml d’acide chlorhydrique, puis on ajoute avec
précaution 10 ml d’eau distillée, ensuite la solution est chauffée au bain-marie bouillant
jusqu’a dissolution compléte des cendres. Le mélange est versé gquantitativement dans une

fiole jaugée de 100ml.

Les éléments minéraux ont eté dosé par un photométre de flamme de type JENWAY. Le
potassium (K), le sodium (Na), le calcium (Ca). Les résultats sont exprimés en mg/I.

V.2.2.9. Répartition granulométrique de poudre

La distribution granulométrique de la PDS et de la PC est réalisée a I’unité de recherche UR-
MPE de I’universit¢ M’hamed Bougara de Boumerdes. Elle est déterminée a 1’aide d’une
granulométrie LASER de type MASTERSIZER.

Cette technique permet de mesurer la distribution de la taille des particules et la surface
spécifique des particules du diametre dominant.

L’analyse et la comparaison des distributions granulométriques des parties s’effectuent
généralement sur un nombre de grandeurs, telle que :

D(0,1) : Taille des particules pour laquelle 10% en volume de I’échantillon se trouve en-
dessous de cette valeur.

D(0,5) : taille des particules pour laquelle 50% en volume de I’échantillon se trouve en-
dessous de cette valeur. Il s’agit de diametre médian.

D(0,9) : taille des particules pour laquelle 90% en volume de I’échantillon se trouve en-

dessous de cette valeur.

Span (polydispercite) = D (V ;0,9 D(V ;0,1)-D(V ;0,5): mesure I’étalement de la
distribution granulométrique en volume (lguergaziz, 2012).

V.2.2.10. Analyse thermique par la calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

L’analyse thermique englobe toute une série de techniques de caractérisations des matériaux ;
la calorimétrie différentielle a balayage (DSC) c’est une de ces techniques qui mesure le flux
de chaleur associé aux transitions phase aux réactions. Elle est utilisée pour déterminer le
point de fusion, la cristallinit¢ ou eu cour le degre de durcissement. Son principe de
fonctionnement est basé sur la mesure de la quantité de chaleur, absorbée ou dégagée, par un
matériau subissant un changement d’état physique initié par le chauffage ou refroidissement
de ce matériau. Le dispositif est muni d’un porte creuset contenant I’échantillon a analyser et

une référence. Lorsqu’une différence de température se produit, une boucle de contrdle ajuste
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la puissance de chauffe de la référence de maniére a réduire cette difféerence. Le flux de
chaleur est alors enregistrée puis représenté en fonction de la température, cela se traduit par
I’apparition d’un thermogramme. Les essais ont été réalisés sur un DSC SDT600 TA
Instrument, en effectuant deux Passages (CARIN, A 2002) : le premier est effectué afin de
s’affranchir de I’histoire thermique des matériaux ; le second permet la mesure des différentes
transitions au sein des aliments étudiés. Les vitesses de chauffage et de refroidissement en
température sont fixées a 10°C/min, sous un débit de 100ml/min d’azote. Les échantillons
d’une masse de 5S5mg sont placés dans un creuset en aluminium scellé par un couvercle
embouti. Un creuset vide de méme poids est utilisé comme référence. L’appareil est étalonné
en température et en puissance avec un échantillon d’indium, de température et d’enthalpie de

fusion connues : Tf=156,6°C et A = 28,4J/g.
V.2.2.11. Diffraction de rayons X

C’est une technique qui permet de déterminer le degré de cristallinité et démontrer
I’orientation préférentielle des grains constituant la mati¢re. Cette orientation dépend de La
faculté de la matiere a réfléchir la lumiére. Le principe de la diffractométrie RX est d'envoyer
deux rayons paralleles, en phase sur le cristal. Ceux-ci vont étre diffractés par les plans
rencontrés. Si ces plans sont paralléles, ils vont diffracter en phase. C'est alors que l'on
mesure leur angle de réfraction afin d’établir la distance entre les plans. Grace a la position
des pics, les caractéristiques cristallographiques des aliments étudiés peuvent étre déduites en

utilisant I’équation de Bragg:

B nxA
" 2xsin®

Soit : d : Représente la distance inter-réticulaire, A: La longueur d’onde du rayon incident,

0 : L’angle d’incidence, n :Ordre de diffraction (hombre entier).

L’analyse structurale par diffraction des rayons X (DRX) est réalisée sur un diffractométre
type D8 Advance A 25 de la marque BRUKER (A(CuKa) = 1,5418 A). Le spectre de
diffraction est réalisé pour des valeurs de 26 comprises entre 5 et 95°, a une vitesse de

balayage de 0,02°/sec (Guo B.Q, 2008).
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V.3. Etude rhéologique du chocolat au PDS et PC
V.3.1. Essai de formulation du chocolat au PDS et PC

Tous les produits nous sont fournis par SOBCO- Palmary Algérie. Sept formules du chocolat
sont proposées par un logiciel de formulation design-Expert 7.0.0. La composition de chaque

chocolat est donnée dans le tableau 11.

La production du chocolat a été effectuée par une chaine pilote de la chocolaterie SOBCO-
Palmary Algérie.

Les différentes étapes pour I’obtention du chocolat au PDS et PC sont présentées dans le

diagramme (Fig. 7).

Pour 1’¢élaboration des différentes formulations du chocolat (tableau 11), tous les ingrédients
sont introduits dans un mélangeur ou ils sont malaxés jusqu’a I’obtention d’une masse
homogeéne.

Le conchage est effectué dans une cuve pilote appelée winneur ou le chocolat est brassé
pendant vingt minute a une température d’environ 40°C. Ce brassage va provoquer une

¢lévation de température ce qui va permettre 1’évaporation d’une partie de 1’eau résiduelle.

Pour faire du chocolat solide de qualité une étape supplémentaire est nécessaire : le
tempérage. Le chocolat est refroidi a 31°C. Ensuite on y ajoute 1% du beurre de cacao déja
cristallisée sous la bonne forme dans un temper de type Magic Temper. Le beurre de cacao est

réparti de maniere homogéne dans le mélange. Le chocolat est refroidi entre 4 et 6 C°.
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Tableau 11 : Composition des chocolats

Partie pratique

- Masse Beurre )
Formule | Lécithine Sucre/lait
Formule de cacao | de cacao PC % PDS %
en % % en %
en % en %
A 100% PC 0,5 20,000 20,000 22,91 36,590 0
100%
B 0,5 20,000 20,000 19,829 0 39,671
PDS
C 100 % PC 0,5 20,000 20,000 25,790 33,710 0
0% PC
D 0,5 20,000 20,000 59,500 0 0
0%PDS
28,82%PC
E 71,18% 0,5 20,000 20,000 42,684 4,847 11,969
PDS
F 100% PC 0,5 20,000 20,000 42,748 16,752 0
36,50%
PC
G 0,5 20,000 20,000 28,843 11,190 19,467
63,50%
PDS
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CHOCOLAT AU
LAIT

Masse et beurre de
cacao + sucre + lait

CHOCOLAT AU
PC/PDS

Masse et beurre de
cacao+ sucre+ lait +
PDS+PC a
différentes
concentrations

Broyage et

homogénéisation a 40°C

Conchage /20mn

Tempérage a 31°C

Moulage

Refroidissement a 4 C°
Pendant 20 minutes

Démoulage et stockage a 15-18C°

Figure 8 : Digramme de fabrication du chocolat.

V.3.2. Etude du comportement rhéologique du chocolat suivant la méthode standard

La viscosité peut étre mesurée a I’aide d’un viscosimétre ou d’un rhéomeétre. Le viscosimetre

est adapté lorsque les propriétés d’écoulement du fluide sont connues et que ce fluide suit une

loi de viscosité bijective déterminée. Si les propriétés d'écoulement du fluide ne sont pas

connues ¢’est un rhéomeétre qu’il faut utiliser pour étudier le comportement rhéologique de ce
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fluide. Le chocolat a un comportement rhéologique complexe, c’est donc un rhéometre qui
sera utilisé (Becu, 2012).

Pour mesurer la viscosité du chocolat liquide il faut préalablement éliminer toutes formes
cristallines. Pour ce faire, le chocolat est fondu au bain marie a 50°C. Quand le chocolat est
complétement liquide, nous le versons dans le Rhéométre dont la tempeérature du bain
thermostaté est & 40°C. Un cisaillement de 5 S est imposé pendant 5 minutes afin
d’homogénéiser la température au sein de 1’échantillon. Le cisaillement est ensuite arrété
pendant 10 secondes avant de commencer la mesure.

Méthode de mesure

La procédure recommandée par L’international Office of Cacao, Chocolat and Suger
Confectionery (L’ 10CCC) est la suivante : 1. Augmentation du gradient de vitesse de 2s™a 50
s en 3 minutes, 2. Maintien du gradient de vitesse a 50 s* pendant 1 minute, 3. Diminution

du gradient de vitesse de 50 s a2 s™ en 3 minutes.

V.3.3. Etude de l’influence de I’ajout de la PDS et la PC sur le comportement
rhéologique du chocolat

Pour décrire le comportement rhéologique du chocolat on a utilisé le modéle de casson. Dans
une étude récente (Becu, 2012), il a été démontré que ce modele ne convient pas pour
modéliser la rhéologie du chocolat puisqu’il a été établi pour des suspensions de plus faible
concentration.

Dans la suite de ce travail nous considérons le chocolat comme un fluide rhéofluidifiant que
nous allons modéliser avec une loi en puissance ou les paramétres m et n du modéle
d’Ostwald sont estimés.

Nous nous basons sur 1’équation pour décrire les différents comportements rhéologiques des

chocolats formulée. T=my"
Soit : m : paramétre de consistance [Pa.s], n : paramétre d’écoulement.

Pour chaque type de chocolat deux tests sont effectués. Le premier pour évaluer I’influence de
la fraction de la PDS ou de PC sur le paramétre m du modele. Le deuxieme test est réalisé

pour évaluer I’influence de la fraction de la PDS ou de PC sur le paramétre n.

Si n<l, le fluide est dit rhéofluidifiant, sa viscosité apparente diminue pour des vitesses de

cisaillement croissantes.
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Nous étudions le comportement du chocolat dans un intervalle de vitesses de cisaillement
allant de 2 & 50 s™*. Nous testons I’influence de I’ajout de 0 & 40 % de PDS ou de PC.

V.4. Analyses sensorielles de chocolats
V.4.1. But

L’objectif de 1’évaluation sensorielle est de connaitre les proportions de PDS et de PC qui
permettent d’avoir un chocolat présentant les meilleures caractéristiques organoleptiques

(odeur, texture, gout, aspect visuel).

Pour se faire, nous avons opté pour le test de classement qui consiste a ranger, sur une
caractéristique spécifiee, des échantillons présentés simultanément au sujet, par ordre

d’intensité croissante ou décroissante (Arnaud, 2016).
Ce test présente entre autre deux caractéristiques spécifiques :

- Il impose au sujet d’évaluer tous les échantillons avant d’indiquer sa réponse ;

- Il ne renseigne pas sur la position absolue des échantillons sur une échelle d’intensité.
V.4.2. Déroulement du test de classement selon Friedman

L’évaluation a été faite au niveau du laboratoire de la faculté des Science de 1’Ingénieur, dans
des conditions favorables (lumicre uniforme, absence d’odeur particuliere, température et
hygromeétrie constantes).

Les sept chocolats formulés (enrichies en PDS et la PC) ont été proposés a la dégustation
aupres de 22 personnes de la faculté.

Il leur a été demandé d’effectuer un classement de préférence en ordre croissant pour les sept
échantillons préparés.

Chaque sujet doit se rincer la bouche aprés chaque dégustation et noter leur classement sur un
bulletin.

V.4.3. Analyse statistique

Nous avons utiliseé le test de FRIEDMAN pour traiter les données issues des tests de

classement.

La statistique de FRIEDMAN est appliquée sur la somme des rangs attribués a chaque
échantillon (Afnor, 1982).

Le F. de FRIEDMAN est calculé comme suite :
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. L2 (RIHR Ry e R?,+R?)

Ou:

J : Nombre de sujets (22 dans notre cas).
P : nombre d’échantillons (7).

Rl....... Rn : somme des rangs.

Si la valeur de F; calculé est supérieure a celle critique correspondante au nombre de sujets,
au nombre d’échantillons et au seuil de signification choisi (&« = 0,05) lue dans la table, la

différence percue entre 1’échantillon est significative (ISO 8587).

V.5. Evaluation microbiologique du chocolat

Les risques de contamination microbiologiques du chocolat proviennent surtout des
ingrédients utilisés. Le chocolat est un produit sain, mais les bactéries sont des agents
sournois, pour cela, et pour assurer la qualité bactériologique des chocolats, on a déterminé
quatre germes qui sont susceptibles d’infecter la qualité du chocolat, les germes aérobies a

30°C, les Coliformes fécaux et totaux, les Levures et les Moisissures. (Annexe 1).
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Chapitre 6 : Résultats et discussion

V1.1. Caractéristiques physico-chimiques de la PDS et PC

Le tableau 12 récapitule les principales caractéristiques physico-chimiques de la PDS et la
PC.

Tableau 12 : Résultats des analyses physico-chimiques de la PDS et la PC

Parameétres Teneurs moyennes de | Teneurs moyennes de
PDS PC

pH 5,29+0,07 5,37+0,02

Acidité titrable (% d’acide citrique) 0,43+0,02 0,41+0,06

Humidité 4,8+0,16 11,4+0,85

Fibres (%) 3,62 8,11

Sucre totaux(%) 75,47 58,64

Extrait sec soluble « Degré Brix » (%) 78,97 64,67

Taux de cendre (%) 3,8+0,85 2,5+0,82

Les valeurs sont exprimées par la moyenne + erreur standard.
VI.1.1. pH

La PDS étudie présente un pH Iégerement acide de 5,29, cette valeur est comparable a celle
trouvée par Bouchatal (2011) et Noui (2017) qui sont respectivement de 5,44 et 5,52, mais
elle est inférieure a celle trouvée par Amellal (2008), Messaid (2008) et Noui (2007) avec

des valeurs qui varient de 5,72 a 6,28.

Le pH de la PC est de I’ordre de 5,37 correspondant & un milieu acide, cette valeur est
comparable a celle trouvée par Bentalha (2012) qui est de 5,16. Ce pH est favorable a la

conservation de caroube.
V1.1.2. L’acidité titrable

La PDS présente une acidité de 0,43%, cette valeur est supérieure a celle trouvé par Messaid
(2008) et Amellal (2008) et Babouri (2012) qui sont respectivement 0,21, 0,24 et 0,28%,
mais elle est inférieure a celle trouvée par Boukhiar (2009) qui est de 0,50% pour la variété
Degla-Baida. Cette variabilité peut étre expliquée le stade de maturation et la variété.

La PC présente une acidité de 0,4%. Cette valeur est inférieure a celle trouvé par Bentalha

(2012) avec une quantité de 0,69%. Cela explique la richesse de la PC en acide organique.

41




Partie 2 Partie pratique

L’acidité joue un role important dans la modification sensorielle des fruits et de I’inhibition de

la multiplication des microorganismes.
VI1.1.3. Humidité

La teneur en eau de la PDS étudie est de 4,8%, Cette valeur est comparable a celle trouvée par
Bentalha (2012) qui est de 5,09%, mais elle est légerement supeérieure a celle trouvée par
Boutrik (2010) qui est de 3,25%.

Nous constatons que la teneur en eau par rapport a la matiére seche de la PC est de 11.4%.
Cette valeur est en accord avec celle donnée par Jammeli (2012) (11%) ce qui explique la

stabilité microbiologique de la PC.
V1.1.4. Fibres totaux

Les résultats obtenus montre que la PC est plus riche en fibres totaux que la PDS, avec un
pourcentage de 8,11% cette valeur est 2,5 fois plus élevée que celle de la PDS. Les résultats
des travaux antérieurs montrent un intervalle de 6 a 11,5 % pour la caroube (Jammeli ,2012),

et un intervalle de 0,7 a 5,5% pour la datte seche (Bousdira, 2007).
VI1.1.5. Extrait sec soluble

La PDS présente une valeur de 78,97 %, cela montre qu’elle est riche en résidus secs solubles
(sucres, sels, protéines, acides etc.), dont le constituant principal est le sucre. Ce qui lui
confére une grande valeur énergétique. Cette valeur elle est comparable a celle trouvée par
Bentalha (2012) qui est de 80%, et légérement supérieur a celle trouvée par Babouri (2012)
qui est 70,50%.

Le résidu sec soluble de la PC est de 64,67%, cette valeur est comparable a celle trouvée par
Bentalha (2012) qui est de 62,5%.

V1.1.6. Sucre totaux

Le taux de sucre totaux de la PDS est de 75,47%, cette valeur est supérieure a celle trouvée
par Noui (2007) qui est de 63,8%.

La caroube est un fruit riche en sucre simple ce qui lui vaut s’a savoure tres sucré. Selon les
résultats de notre étude le taux de sucre totaux de la PC est de 58,64 %, cette valeur est plus
élevée par rapport a celle signalé par Gaouar (2011) avec des valeurs qui varie entre 35 et
45%.
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VI1.1.7. Taux de cendre

Le taux de cendres représente la quantité totale en sels minéraux présents dans 1’échantillon

analyse. Elle est exprimée en % de la matiere séche.

La valeur trouvée pour la PDS est de 3,8%, cette valeur est supérieure a celle trouvée par
Bentalha (2012) et Noui (2017) qui sont respectivement de 2,28% et 2,14%.

La teneur en cendres de la PC est de I’ordre de 2,5%. Ces valeurs se situent dans le méme

ordre de grandeur que celle données par Bentalha (2012) qui est de 2.62%.

V1.1.8. Eléments minéraux
Le tableau 13 indique la charge minérale de la PDS et la PC.

Tableau 13 : Eléments minéraux de la PDS et PC

Les éléments PDS (mg/100g) PC (mg/100g)
Potassium 689,35 314,35
Calcium Ind Ind
Sodium 98,15 -

Ind : indéterminé.

La teneur en potassium de la PDS est 689,35 mg/ 100g, cette valeur et similaire a celle trouvé
par Noui (2007) qui est 678,00 mg/100g.

La teneur en potassium de la PC est 314,35mg/100g, cette valeur est inférieure a celle trouvé
par Gaouar (2011)qui est 970 mg/100g.

La teneur en sodium de la PDS est 98,15 mg/100g, cette de valeur est supérieure a celle

trouvé par Noui (2007) et Amellal (2008) qui sont respectivement 34 et 30,1 mg/100g.
V1.1.9. Diffraction de Rayon X

Les résultats de diffraction de rayons X de la PC et la PDS sont présentés dans la figure 9 et
le tableau 14.
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Figure 9 : Diffractogramme expérimental de la PC et la PDS.
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D’aprés la figure 9, on remarque que les deux diffractogrammes ont relativement la méme

allure, par ailleurs les pics de structure cristalline se situent dans la somme de 2°0 de 10 a 38°

par contre les pics de structure amorphe se situent dans la zone de 2°O de 38 a 120°.

Tableau 14 : Les valeurs des pics majoritaires de Diffractogramme

Position 2°0 | Datte % | Position 2°0O | Caroube %
11,67 63,41 18,99 73,47
13,12 69,72 19,81 47,77
15,49 71,17 24,81 100
18,90 82,18 31,02 30,33
19,52 93,94 ) i
20,68 96,70
21,99 100
24,78 91,49
30,87 91,14
31,90 99,05
38,40 97,10 38,40 30,41

D’apreés nos résultats la structure cristalline correspond a la présence des sucres dans les deux

échantillons. L’intensité et le nombre

expliqué par:

des pics du diffractogramme de la PDS sont
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- Larichesse de la PDS en sucre par apport a la PC

- Lanature des sucres présents (saccharose, fructose et glucose).
V1.1.10. Granulométrie de la PDS et de la PC

La taille des particules influe considérablement sur les propriétés de la poudre, une taille
¢levée favorise I’augmentation de la force d’adhésion entre deux particules, I’écoulement et la
mouillabilité des poudres, par contre la diminution de la taille augmente. la surface spécifique
et ’homogénéité de la poudre.

Les caractéristiques des particules et surface spécifique de la PDS et la PC sont illustrées dans
le tableau 15. Les figures 10 et 11 illustrent la distribution des particules en fonction de leurs

diamétres pour la PDS et la PC successivement.

Tableaul5 : Caractéristique des particules de la PC et la PDS.

Poudre D(0,1)um D(0,5)um D(0,9um | Span | Surface spécifique (m?/g)
PC 27,43 97,01 222,68 2,01 0,12
PDS 8,08 151,49 391,0 2,53 0,28

La dimension des particules de la PDS est comparable a celle évoquée par Iguergaziz (2012)
pour la variété de datte (Mech-degla). La valeur trouvée est de 151.49 um pour 50 % des
particules de la PDS, celle-ci est supérieur comparativement a quelques poudres Alimentaire :
farine (73um), lait en poudre (197um) et le thé (25um). La dimension des particules de la PC

est inférieure a celle de la PDS avec une valeur de 97.01 um pour 50% des particules.

Difference Graph - Ref: None

Volume (%)
= P W = o0 G =l

=)
=

0.1 1 10
Particle Size (um)

100 1000 10000

Figure 10 : Distribution des particules de la PC en fonction de diamétre.
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Figure 11 : Distribution des particules de la PDS en fonction de diamétre.

Selon Zhang (2009), un Span faible indique que le diametre des particules de la poudre est
uniforme. La valeur du Span de la poudre étudiée est de 2,01 pour la PC et de 2.53 pour la
PDS, ces valeurs sont élevées comparativement a celle donné par Iguergaziz (2012) avec un
Span de 1,89 pour la méme variété. Cette différence est expliquée par ’efficacité du broyage

et du tamisage.
VI1.1.11. Analyses thermiques

Les figures 12 et 13 montrent les courbes de I’ATG et DSC de la PDS et la PC.

TG % DSC /(mWIimg)
texo
F-0.15
100 A I -0.20
T F-0.25
Mass Change: -2.23 %
%51 F-0.30
! \ r-0.35
i/
0 A Peak: 57.0 °C, -0.3305 mW/mg \
Peak- 77.9 ° 3 vy m
‘2l 9°C,-0.3438 g L 040
85 A F-0.45
80 80 100 120 140
Temperature /°C

Figure 12: Thermogramme de 1’analyse thermique de la PDS
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!
Peakc 41.4 °C, -0.4434 mWW/mg

-0.55

80 100 120 140
Temperature /°C

40 80

Figure 13 : Thermogramme de I’analyse thermique de la PC

Afin de connaitre le comportement de la PC et de la PDS en fonction de la température, on a
fait appel a I’analyse thermique (DSC et ATG). Les poudres sont analysées dans la gamme :
entre 0 et 150°C (fig 12 et fig 13) avec un pas de température de 30C°/5 ,0(k/min)/
150°C/min.

Tableau 16 : Les parametres de la ATG et DSC de la PDS et PC

Poud Température Température | Température AH Perte de
oudres
initiale (°C) finale (°C) optimale (°C) | (mW/mg) | masse (%)
40 17 57 -0,3305
PDS 2,23
70 7.9 77,9 -0,3438
13,6 55 41,4 -0,4434
PC 10,61
55 120,5 65,5 -0,4328

Les courbes vertes représentent la perte de masse relative en fonction de la température
(ATG) et les courbes bleues représentent la dérivée de cette perte de masse (DSC). Les
Thermogramme présentent des pics endothermiques de dégradation irréversible aux alentours
de Température optimale entre 41,4°C et de 65,5°C avec une perte de masse de 10,61% pour
la PC et entre 57°C et 77,9°C avec une perte de masse de 2,23% pour la PDS. La différence
de perte de masse est expliquée par la composition des poudres (nature de sucres présents, la

teneur des tanins, protéines et fibres).

Nos résultats trouvés lors de cette étude sont relativement identiques a ceux trouvés par

Igerguaziz (2012), dont elle a travaillé sur des comprimés de dattes entiéres et/ou dé-sucrées
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additionnés a un extrait aqueux des feuilles d’olivier algérien, et a trouvé une température de
transition vitreuse(DSC) des poudres de dattes analysés oscille entre 50,7 et 58,6°C avec des
pertes en masse variant de 2,61 et 7,61%.

V1.2. Formulation des chocolats enrichis en PDS et en PC
V1.2.1. Evaluation sensorielles des chocolats enrichis en PDS et en PC

Les tableaux des appréciations des 22 dégustateurs pour les criteres : odeur, texture, gout,

aspect visuel sont présentés en annexe n°3.
Le tableau 17 récapitule le classement des différents chocolats selon les sommes des rangs

Tableau 17 : Classement des différents chocolats selon les sommes des rangs.

Différentes
formules de Odeur Texture Gout Aspect visuel
chocolats
A 1 1 1 5
B 2 3 4 6
C 3 1 4 7
D 5 4 6 2
E 7 6 5 4
F 1 2 2 1
G 4 5 3 3

D’aprés le classement des sommes des rangs le chocolat a base de caroube présent la

meilleure odeur, texture, gout et aspect visuel.

Les résultats de test de Friedman pour les différents chocolats sont regroupés dans le tableau
18.

D’apres les résultats trouvés, on constate que 1’ajout de la PDS et la PC n’a pas influenceé la

qualité organoleptique du chocolat.
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Tableau 18 : Résultats de test de Friedman

Criteres Fe Fiab % Interprétation
Fc<Fi: il n’y pas une différence significative
Odeur 6,964 12,59 .
entre les différents chocolats
Fc<F:: il n’y pas une différence significative
Texture -91,7 12,59 .
entre les différents chocolats
Fc<F:: il n’y pas une différence significative
Gout -78 12,59 .
entre les différents chocolats
Aspect F.<F:: il n’y pas une différence significative
P -184 12,59 SRR ypE e .
visuelle entre les différents chocolats

V1.2.2. Comportement rhéologique des chocolats selon la méthode standard

La figure 14 présente les courbes d’écoulement (rhéogramme) et les courbes de viscosité des

différents chocolats selon la méthode standard.

30,00+ o ;
700,04[4 A 40°C Continuous famp gep 1 (a) s (b) ° A 40°C-0781f, Cont!nuousramp sep 1l
C 40°C Continuousramp step 1 ] B 40°C-0780f, Continuousramp sep 1

“$00,04 4D 40°C Continuousramp sep 1 25,001 ) vC 40°C-0784f, Continuous ramp step 1
o +E40°C Continuous ramp step 1 o ] ‘;. 4D 40°C-0779f, Continuousramp step 1
~ xF40°C Continuous ramp sep 1 fU ; v +E40°C-0782f, Continuous ramp step 1
45000 5 4o CContinuousranmp sep 1 ol ok XFA0°C-0783, Continuous ramp step 1
o S h HG 40°C-0778f, Continuous ramp step 1
. 1 )
400,01
o v
0;“300'0, T
I R Y " Ll
ISR R . " e e

200,04 oy

100,01 g

0 DA A AL S A A A AR A DA AR 07 “““““ [T [T [T T [T [RABRARARE [RABRAREEN T [T
0 5,000 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 35,00 40,00 45,00 50,00 0 5,000 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 35,00 40,00 45,00 50,00
shear rate (1/9) shear rate (1/9)

Figure 14 : Courbe d’écoulement (Rhéogramme) (a) et courbe de viscosité (b) du chocolat a
base de la PDS et la PC.

La figure 14 présente les résultats obtenus pour les sept formules de chocolats selon la
méthode standard. Dans le littérateur, & un gradient de vitesse 5s, des contraintes des
cisaillements entre 10 et 70 Pa sont observés. Lors de la monté en gradient de vitesses a une

vitesse de 5s™ nous observons des contrainte des cisaillements supérieur, entre 100 et 105Pa.
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Ceci peut étre expliqué d’une part par la granulométrie de la PDS utilisé (200 a 300 um) et
d’autre part par I’humidité de la PC (11%)).

Plusieurs facteurs affectent la mesure de la viscosité et peuvent expliquer les différences entre
les sept formules. La viscosité dépend de la température suivant une loi exponentielle et une
variation d’un degré Celsius peut entrainer une variation de 8% de la viscosité apparente a un

gradient de vitesse de 40s™. La température enregistré au cour des essais variés entre 41 & 39.

La viscosité de chocolat peut étre ¢également affecte par le temps a 1’état fondu au bain
marie. En effet si le chocolat reste suffisamment longtemps dans un milieu humide, 1’eau se

mélange au chocolat, le sucre va dissoudre dans cette eau est la viscosité en sera affectée.

Sur les Rhéogrammes (fig.15-28) on observe une diminution de la contrainte de cisaillement
entre la montée et la descente en gradient de vitesse de méme qu’au cours de la phase a
gradient de vitesse constant. Ceci nous montre que le chocolat a un comportement légérement

thixotrope. Cependant cette thixotropie est 1égére et peut étre négligé a 1’échelle du procédé.

VI1.2.3. Etude de l’influence de I’ajout de la PDS et de la PC sur le comportement
rhéologique du chocolat

V1.2.3.1. Modéle de Casson

Les figures 15 - 21 représentent les rhéogrammes de chaque chocolat selon le modele de

Casson.

600,0+
]| ® A 40°C-0781f, Continuous ramp step 1

. 1| #A 40°C-0781f, Peak hold step

00,0 | #A 40°C-0781f, Continuousramp step 2

o 1 [=*A 40°C-0781f, Continuous ramp step 1 - Casson

400,04

[3)

17:

300,07

©

(3]

<

200,04 Casson
a: yield stress: 21,22 Pa
b: viscosity: 6,369 Pa.s
standard error: 12,14

100,04 thixotropy: 2642 Pa/s
normalised thixotropy: 6,038E-4 1/s
1 End condition: Finished normally
0 1 T T I T 1
0,2000 shear rate (1/5) 50,00

Figure 15 : Rhéogramme du chocolat A
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®B 40°C-0780f, Continuousramp step 1
1| B 40°C-0780f, Peak hold step
~/00,07| «B 40°C-0780f, Continuous ramp step 2
© 1| —B 40°C-0780f, Continuous ramp step 1 - Casson

3

o 1
<600,0 Pl
%) 1
%) 1
4500,0
@ 1
400,01
© E

o) El
<300,0° \<
n ] Masson

a: yield stress: 14,67 Pa
20070’; b: viscosity: 10,43 Pa.s

] standard error: 16,86

E thixotropy : 4100 Pa/s
100’0§ normalised thixotropy: 6,761E-4 1/s

] End condition: Finished normally

04 \ \ \ \ \ \ \
0,2000 shear rate (1/9) 50,00
Figure 16: Rhéogramme du chocolat B

300’0E ® C 40°C-0784f, Continuousramp step 1

+C 40°C-0784f, Peak hold step
+C 40°C-0784f, Continuous ramp step 2
—C 40°C-0784f - Casson

(o

o

o
|

’/%gc:n

a: yield stress: 21,14 Pa
b: viscosity: 3,067 Pa.s

b standard error: 3,360

] / thixotropy: 1075 Pals
50,00 A normalised thixotropy: 4,206E-4 1/s

End condition: Finished normally

heaLstreﬁ)s (Pg))
o
o
2

O ]
0,2000 shear rate (1/5) 50,00

Figure 17 : Rhéogramme de chocolat C
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SOO'OE ® D 40°C-0779f, Continuousramp step 1
450.0- +D 40°C-0779f, Peak hold step
—~ +D 40°C-0779f, Continuousramp step 2
S400,01 | -D 40°C-0779f - Casson
#350,0-
o E
2300,0-
”
+250,0
©
gZO0,0E a: yield stress: 16,49 Pa
P b: viscosity: 6,016 Pa.s
150,04 standard error: 4,017
E thixotropy: 1314 Pa/s
100'05 normalised thixotropy: 3,232E-4 1ys
End condition: Finished normally
50,00
O ; T T T T
0,2000 shear rate (1/9) 50,00
Figure 18 : Rhéogramme de chocolat D
600,0+
1] ® E40°C-0782f, Continuousramp step 1
1| #E40°C-0782f, Peak hold step
$00,0 | #E40°C-0782f, Continuous ramp step 2
o 1| —E40°C-0782f, Continuous ramp step 1 - Casson
400,01
o
@
300,01
©
o
<
200,04 a: yield stress: 15,07 Pa
b: viscosity: 6,910 Pa.s
] standard error: 11,86
100,01 thixotropy : 2975 Pals
1 normalised thixotropy : 6,830E-4 1/
End condition: Finished normally
O 1 I T I I 1
0,2000 shear rate (1/9) 50,00

Figure 19: Rhéogramme de chocolat E
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350,0+
1| ® F40°C-0783f, Continuousramp step 1
1 | #F40°C-0783f, Peak hold step
300,07 | +F40°C-0783f, Continuousramp step 2
o ] |-F40°C-0783f - Casson
250,07
b i
o i
200,04
0 ]
m 4
0150'0? Casson
ﬁ i a: yield stress: 27,38 Pa
] b: viscosity: 3,358 Pa.s
100,0 standard error: 3,623
i thixotropy : 1336 Pa/s
normalised thixotropy : 4,549E-4 1/s
50100’; End condition: Finished normally
0 7} I I I I I
0,2000 shear rate (1/9) 50,00

Figure 20 : Rhéogramme pour le chocolat F

450,04
1| ® G 40°C-0778f, Continuous ramp step 1
400,01 *G 40°C-0778f, Peak hold step
™ 1| G 40°C-0778f, Continuous ramp step 2 X
0350,0- | G 40°C-0778f - Casson ",."
P R
¢300,0 PR
o ] o'
‘;’,250,0—;
©200,0
o ]
< ]
150,04
E ‘/,o‘ a: yield stress: 11,38 Pa
E b: viscosity: 6,316 Pa.s
100.0 E standard error: 22,48
E thixotropy : 3669 Pals
50,001 / normalised thixotropy : 9,686E-4 1/s
End condition: Finished normally
I I I

0 |
0,2000 shearrate (1/s) 50,00

Figure 21 : Rhéogramme de chocolat G

Les résultats des mesures de la viscosité des sept formules (Fig. 15-21) nous montrent un
comportement d’une suspension dilué plus marqué pour le chocolat a base de caroube et le
chocolat témoin (Fig. 17, 18 et 20). Ceci refléte qu’il n’y pas d’interactions entre les
particules de caroube ou elles sont suffisamment faibles pour ne pas affecté le comportement
rhéologique de chocolat. Le chocolat a base de PDS présent une viscosité tres élevé (Tableau

20) avec une valeur de 10.43 Pa.s. Nous comparons nos valeurs mesurées avec celle prédite
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par le modéle de casson, nous observant sur la figure 15 que nos valeurs sont supérieures a
celles du modele pour le chocolat & base de caroube et datte, mais dans le méme ordre de
grandeur pour des chocolats a faible teneur en PDS. Donc, plus le pourcentage de la PDS
augment plus les valeurs expérimentales s’éloigne du modéle de casson. Donc les chocolats a
faible teneur en PDS ont un comportement suspension dilué (Tableau 20).0On remarque que le
chocolat A est riche en PC mais leur comportement est non newtonien, donc on peut dire que
lorsque le pourcentage de la PC augmente la viscosité de chocolat augmente et s’adapte
mieux avec le modéle d’Ostwald. Vu le nombre et la complexité des phénomeénes
intervenant, les causes de ces comportements sont encore mal comprises. Il n'y a pas de
théorie satisfaisante acceptée de maniere univoque qui prédit la rhéologie des suspensions
mais de nombreuses relations empiriques ou semi-empiriques ont été établies. Par exemple,
celle de Krieger et Dougherty, exprimant la viscosité relative en fonction de la fraction
volumique, décrit bien le comportement d'un grand nombre de suspensions concentrées
(chocolat). Cette équation nous montre que la viscosité d'une suspension concentrée a un
comportement non newtonien et dépend essentiellement du rapport entre la fraction

volumique de solide et la fraction volumique maximale.
V1.2.3.2. Modé¢le d’Ostwald

Les figures 25, 26, 27 et 28 représentent les rhéogramme de chaque chocolat selon le modéle
d’Ostwald.

500,04
1 | ® A 40°C-0781f, Continuousramp step 1
450,04 | ¢A 40°C-0781f, Peakhold step
- 1 | #A 40°C-0781f, Continuousramp step 2
n400,05 | —A 40°C-0781f - Power law

350,0-

m E

2300,0-

5

;250,OE \‘<«0

gZO0,0é / Power law

7] 3 b: viscosity: 30,12 Pa.s
150,0§ c: rate index: 0,7160

standard error: 8,092

100,05 thixotropy : 2642 Pals

normalised thixotropy: 6,038E-4 1/s
End condition: Finished normally

50,00

O E|
0,2000 shear rate (1/s) 50,00

Figure 22 : Rhéogramme de chocolat A
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700,0+
® B 40°C-0780f, Continuous ramp step 1 "i
B 40°C-0780f, Peak hold step pe
500,04 | «B 40°C-0780f, Continuous ramp step 2 Pl
o —B 40°C-0780f Power law ‘,.o"
500,0 o
7] ‘,w
(O]
=400,0-
(2]
300,0-
< Power law
«n P b: viscosity: 31,44 Pa.s
200,04 c: rate index: 0,7938
standard error: 11,68
thixotropy: 4100 Pa/s
100,04 normalised thixotropy: 6,761E-4 1/s
End condition: Finished normally
0 1 T T T I
0,2000 shear rate (1/s) 50,00
Figure 23 : Rhéogramme de chocolat B
3000 ® C 40°C-0784f, Continuous ramp step 1
+C 40°C-0784f, Peak hold step
250.0- +C 40°C-0784f, Continuousramp step 2
o —C 40°C-0784f - Power law
7))
200,04

v

x" Power law

b: viscosity: 23,44 Pa.s

100,04 / c: rate index: 0,6364

] standard error: 11,49

thixotropy: 1075 Pa/s

] normalised thixotropy: 4,206E-4 1/s
50,004 End condition: Finished normally

0 1 T T T T
0,2000 shear rate (1/s)

Figure 24 : Rhéogramme de chocolat C
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500,0 ® D 40°C-0779f, Continuous ramp step 1
450,0 +D 40°C-0779f, Peak hold step
—~ D 40°C-0779f, Continuous ramp step 2
400,0 —D 40°C-0779f - Power law
»n350,0
%)
2300,0
%)
+250,0
©
4200,0
ﬁ Power law
150,0 b: viscosity: 24,89 Pa.s
c: rate index: 0,7411
100,0 standard error: 12,43
thixotropy: 1314 Pals
50.00 normalised thixotropy: 3,232E-4 1/s
! End condition: Finished normally
0 I T T I T T T
0,2000 shear rate (1/s) 50,00
Figure 25 : Rhéogramme de chocolat D

500,04
1 | ®E40°C-0782f, Continuousramp step 1
450,04 | «E40°C-0782f, Peak hold step
= 1 | #E40°C-0782f, Continuous ramp step 2
0400,04 | -E40°C-0782f - Power law

~ E “’
350,04 ,..0’
(%] ’m
2300,0-
o
250,04
© E
00 0; Power law
ﬁ " b: viscosity: 25,67 Pa.s
E c: rate index: 0,7578
150’02 standard error; 7,566
thixotropy : 2975 Pals
100’02 normalised thixotropy : 6,830E-4 1/g
E End condition: Finished normally
50,00—;
01 ‘ ‘ ‘
0,2000 shear rate (1/9) 50,00

Figure 26 : modele d’Ostwald pour le chocolat E
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1 | ®F40°C-0783f, Continuous ramp step 1
~300.04 | #F40°C-0783f, Peakhold step
o "1 | eF40°C-0783f, Continuousramp step 2

e { | -F40°C-0783f - Power law
250,04 w4
%) 1
o ]
=200,0-
o ]
50,0
c 1 Power law
%) 1 b: viscosity: 29,03 Pa.s
100,01 c: rate index: 0,6168
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Figure 27 : Rhéogramme de chocolat F
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Figure 28 : Rhéogramme de chocolat G

Les mesures de la viscosité des différents chocolats montrent un comportement

rhéofluidifiant. Les valeurs de I’exposant n du modele d’Ostwald sont tous inférieurs a
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1(Tableaux 19 et 20). Cela nous montre qu’il y a des interactions plus marqué avec les

particules de la PDS qui ont une tendance a s’aggloméré sous I’effet du mélange.

Tableau 19 : Les valeurs des paramétres d’Ostwald

Chocolat enrichis | Fraction PDS % | Fraction PC % Chocolat au lait
en PDS et PC

Température 40°C 40°C

Paramétre du modele m n

A 0 36,59 8,092 0,716
B 39,67 0 11,68 0,793
C 0 33,71 11,49 0,636
D 0 0 15,61 0,77
E 11,96 4,84 7,58 0,79
F 0 16,75 11,49 0,636
G 11,19 19,46 15,14 0,616

Pour chaque mesure, I’écart maximum entre la contrainte de cisaillement mesuré et celle

prédite par le modeéle est présenté dans les figures 22-29. Le modéle d’Ostwald décrit bien le

comportement de chocolat a base de PDS, cela peut étre expliquer par la taille élevée des

particules de la PDS ce qui favorise 1’augmentation des forces d’adhésion entre particules.

Tableau 20 : Les caractéristiques du modele de Casson et d’Ostwald.

Les différentes Modele de casson Modele d’Ostwald
formules de o ) _ | Erreur o . . Erreur
chocolat Viscosite | Thixotrople standard Viscosité | Thixotropie standard

6,369 2642 12,14 30,12 2642 8,092

B 10,43 4100 16,86 31,44 4100 11,68

C 3,067 1075 3,360 23,40 1075 11,49

D 6,016 1314 4,017 24,89 1314 15,61

E 6,910 2954 11,86 25,67 2975 7,58

F 3,338 1336 3,623 29,03 1336 15,14

G 6,316 3669 22,48 21,63 3669 15,14

58




Partie 2 Partie pratique

Les prédictions du modele d’Ostwald s’¢éloignent des mesures expérimentales pour le
pourcentage élevé en PC (Fig. 24, 25 et 27). Sur les figures 22, 23 et 26 nous pouvant
comparée le rhéogramme genérée par le modéle et celui obtenu expérimentalement pour les
différentes fractions de la PDS et la PC. Les résultats nos montre d’une suspension diluée
des chocolats a tendance de s’éloigner d’un comportement newtonien pour des fractions élevé
en PDS, cela peut étre expliquer par les interactions entre les particules PDS avec les autres
ingrédients.

Les résultats de 1’étude rhéologique sont résumés comme suit :

- Les Rhéogrammes obtenu montre que le chocolat a un comportement Iégerement thixotrope,
cette thixotropie reste toutefois négligeable a 1’échelle procédé. La thixotropie est plus

marquée avec les chocolats a base de datte.

- Le chocolat a base de la PDS a un comportement Rhéofluidifiant, nettement marquer ce

comportement peut étre décri par une loi de puissance de type modele d’Ostwald.
- L’ajout de la PDS et la PC n’avait pas d’impact sur les parametres d’écoulement n.

- Globalement I’augmentation de la fraction PDS et PC font augmenter la viscosité de

chocolat.

- La faible viscosité de chocolat & base de la PC est expliquée par I’humidité de la poudre de

caroube, la fraction de poudre de lait et sucre et par sa capacité d’absorption matiere grasse.

- La viscosité du chocolat augmente avec la taille de particule décroissante des autres
ingrédients, tels que le beurre de cacao, la liqueur de cacao, le saccharose, ect., si les autres

conditions restent constante.

- Lors de I’analyse de I’influence des fractions PDS-PC sur la rhéologie de chocolat le
parametre d’écoulement n de modele d’Ostwald augmente avec 1’augmentation de la fraction
poudre de lait-sucre. Cela est probablement lié a la présence des protéines de la poudre de
lait, d’autre part plus les particules de sucre sont fins, plus le chocolat est visqueux pour une

teneur donnée en matiére grasse.

- Les propriétés épaississantes et gélifiantes de la PDS et PC influencent la rhéologie de
chocolat. L’épaississement consiste a augmenter la viscosit¢é d’un liquide sans le rendre

solide. Le degré d’épaississement varie avec le pourcentage des poudres.
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- Le broyage et conchage du chocolat peuvent avoir un aspect considérable sur la viscosité du
chocolat en effet au cour de broyage les particules solide se couvert d’une pellicule de matiére

grasse ce qui peut influencé les interaction entre elle.

- L’ajout de la PC ne semble pas affecter la Rhéologie de chocolat. Le chocolat a base de PC

a un comportement d’une suspension diluée.

- Lorsque la fraction volumique de solide depasse 0,4, beaucoup de suspensions ont un
comportement rhéologique affecté par les interactions qui peuvent exister entre les particules
solides. Des comportements rhéofluidifiants, rhéoépaississants mais thixotropes ou rhéopexes

sont observés.
V1.2.4. Qualité microbiologiques de chocolats
Les résultats des analyses microbiologiques des chocolats sont représentés dans le tableau 21.

Tableau 21 : Résultats des analyses microbiologiques des different chocolats

Germes Chocolat | Chocolat | Chocolat | Chocolat | Chocolat | Chocolat | Chocolat Norme
recherchés | A B C D E F G J-O.RA(199)
Germes 70 39 30 49 43 34 30 3.10°-10"
totaux

Coliformes |9 0 4 8 0 0 0 Abs

totaux

Coliformes | 0 0 0 0 0 0 0 Abs

fécaux

Levures 13 23 14 28 17 12 21 3.10*-10°
Moisissures | 0 0 0 0 1 0 0 3.10*-10°

Les problémes microbiologiques rencontrés dans 1’industrie du chocolat sont particuliers par
rapport aux autre produits alimentaire, cette particularité est expliqué par deux points : ¢’est
un produits a faible teneur en eau et composé de molécules lipidiques et glucidique, ce qui
donne un produit sain sur le plan bactériologique. Cela explique 1’absence des bactéries dans
le chocolat. La survie des bactéries sporulées et des spores de moisissures ne pose aucun

probleme dans milieu trés hostile. Le sucre est un milieu défavorable au développement des
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micro-organismes par sa forte pression osmotique, I’absence de germe confirment la maitrise
des risques microbiologique de la matiére premiere jusqu’au produit fini. Les résultats des
analyses microbiologiques montrent une qualité satisfaisante des chocolats élaborés. La
présence des coliformes totaux est un indice d’une contamination de manipulation. La
présence des levures et des moisissures peut étre due a la condition de stockage des

différentes poudres utilisées.
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Conclusion générale

Cette étude a démontré, encore une fois, la possibilité d’utilisation de la poudre de datte
seéche et la poudre de caroube pour I’élaboration des nouveaux aliments sans influencer

leurs caractéristiques originales.

Dans un premier temps, la caroube et la datte Mech Degla ont été séchées et broyés. La
poudre ainsi obtenue a été caractérisée a travers son humidité et son taux de sucre.

Les résultats obtenus révelent une teneur appréeciable en sucre dans la poudre de datte
(75.47 ¢g/100g de PDS) et la poudre de caroube (58,64 g/100g de PC), en fibres (3-11
9/100g MS), en cendres et en éléments minéraux, notamment en potassium (315 — 690
mg/100g MS).

Au vue ces teneurs, la PDS et la PC s’adaptent parfaitement a la formulation d’un chocolat.
La production du chocolat a été effectué par une chaine pilote de la chocolaterie SOBCO

Palmary Algérie.

Nous avons observé que le chocolat a un comportement légérement thixotrope. Cette
thixotropie reste toutefois négligeable a 1’échelle du procédé. Cependant notre chocolat a
un comportement rhéofluidifiant nettement marqué. Ce comportement a été analysé par
une loi en puissance de type modeéle d’Ostwald.

Au cours de I’étude de I’influence de la fraction de la PDS et de PC sur les paramétres d’un
modele d’Ostwald pour la viscosité du chocolat, nous avons observé que la PC n’avait pas
d’impact sur le paramétre d’écoulement n, 1’effet est plus marqué avec la PDS :

- Globalement 1’augmentation de la fraction PDS et PC font augmenter la viscosité
de chocolat.

- La faible viscosité de chocolat a base de la PC est expliquer par ’humidité de
poudre de caroube, la fraction de poudre de lait et sucre et par sa capacité
d’absorption de la matiére grasse.

- Lors de I’analyse de ’influence des fractions PDS-PC sur la rhéologie de chocolat
le parametre d’écoulement n de modele d’Ostwald augmente avec 1’augmentation
de la fraction poudre de lait-sucre. Cet effet est probablement lié a la présence des
protéines de la poudre de lait, d’autre part plus les particules de sucre sont fins, plus

le chocolat est visqueux pour une teneur donnee en matiere grasse.
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Les propriétes epaississantes et gelifiantes de la PDS et PC influencent la rhéologie
de chocolat. L’épaississement consiste a augmenter la viscosité d’un liquide sans le
rendre solide. Le degré d’épaississement varie avec le pourcentage des poudres.

Le broyage et conchage de chocolat peuvent avoir un effet considérable sur la
viscosité de chocolat, en effet au cour de broyage les particules solide se couvert
d’une pellicule de matiere grasse ce qui peut influencé les interaction entre elle.

L’ajout de la PC ne semble pas affecter la Rhéologie de chocolat. Le chocolat a

base de PC a un comportement d’une fluide suspension diluée.

Les résultats de I’analyse sensorielle montrent qu’il n’y pas une différence significative

entre les différents chocolats du point de vue gout, odeur, texture et aspect visuel.

Tenant compte de la problématique, et d’aprés nos constatations il semble important

d’approfondir le sujet par une étude sur :

Le role de la PDS et la PC sur la rhéologie du beurre de cacao.

Le développement d’un modéle décrivant la cristallisation et 1’évolution des
propriétés rhéologiques du chocolat a base de datte et de caroube afin de prévoir
son comportement au cours des différentes étapes de son élaboration.

Le développement d’un modele permettant de prédire la viscosité du chocolat en

fonction des paramétres opératoires et les différentes fractions de la PDS et la PC.
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Annexe-1-

V.5. Evaluation microbiologique du chocolat
Préparation de la suspension mere :

v' Prélever aseptiquement 1 g de I’échantillon a analyser ;
v Ajouter, aseptiquement, dans un sac en plastique stérile, 9 ml d’eau physiologique ;
v" Mélanger pendant 4 ou 5 minutes, jusqu’a 1’obtention d’un mélange homogéne.

1. Dénombrement des germes totaux

e Principe
I1 consiste a prendre 1 ml de la suspension meére et I’incorporer dans un milieu solide P.C.A
(Plat Count Agar), préalablement fondu pour dénombrement.

e Technique

Porter 1ml de la suspension mére avec une pipette stérile dans les boites de pétri vides et
stériles inscrite toutes information, puis couler environ de 20 ml de la gélose P.C.A fondu
dans les boites de pétri précédentes, mélanger I’inoculum au milieu en faisant des

mouvements rotatoires ou circulaires.

v" Incubation : 30°C pendant 72 heures.

e Lecture

Les colonies se présentent sous formes lenticulaires en masse. On ne dénombre que les boites

contenant entre 30 et 300 colonies.

2. Dénombrement des levures et moisissures

e Principe

Les levures et moisissures sont des microorganismes qui, apres ensemencement en surface sur
un milieu inhibiteur pour les bactéries aérobies, le milieu sélectif utilisé est gélose O.G.A
(oxytétracycline glucose agar).

e Technique

Etaler 1 ml de la suspension mére (10™) sur la surface d’une boite de pétrie contenant la
gélose O.G.A ;

v Incubation : 25°C pendant 5 jours.
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e Lecture
v" les levures se présentent sous fromes des colonies rondes ou ovales.
v"les moisissures se présentent sous formes filamenteuses.
3. Recherche des coliformes totaux et fécaux

e Principe

Le milieu est la gélose bilié¢e lactosée au rouge neutre et au cristal violet, ¢’est un milieu

sélectif qui permet de dénombrer les coliformes par ensemencement en masse.
e Technique

Porter 1ml de I’échantillon a 1’aide d’une pipette stérile dans les boites de pétri vides et
stériles, puis couler environ de 15 ml de la gélose V.R.B.G, apres solidification ajouter la
2*Mcouche de la gélose V.R.B.G.

v"Incubation :
- Coliforme totaux 30°C pendant 24 heures.
- Coliforme fécaux 44°C pendant 24 heures.

e Lecteur

Les colonies se présentent sous forme de colonies rouge foncées et d’un diamétre de moins de

0,5 mm et ayant une forme ronde lenticulaire.
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Les courbes d’étalonnage

1. Les éléments minéraux

Tableau Al : La gamme étalon de potassium

Concentration | 150 300 450 600 750 900
en mg/l
Solutionde |10 20 30 40 50 60
potassium en
mi
Eau distillée | 90 80 70 60 50 40
en mi
Densité 3,31 4,90 6,26 7,58 8,64 9,71
optique
12
10 y =0,0085x +2,2873
R*=0,9934
[5)
g8
§ /
3 /
2
3 4 P
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0 200 400 600 800 1000
Concentration (mg/l)
Figure 1 : courbe d’étalonnage de KCI
Tableau A2 : La gamme étalon de Na
Concentration | 10 20 30 40 50 60
en mg/l
Solution de 2 4 6 8 10 12
sodium en ml
Eau distillé 98 96 94 92 90 88
en mi
Densité 0,17 0,38 0,55 0,66 0,69 0,78
optique
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courbe d'étalonnage de NaCl
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Figure 2 : Courbe d’étalonnage de NaCl
Conversion de mg/l en mg/kg :
Métal (mg / kg) = [concentration de métaux (mg / L) X volume de I'échantillon (ml)] / [poids

de I'échantillon (kg) x 1000] est ok, vous pouvez également utiliser:

Métal (mg / kg) = [concentration de métaux (mg / L) X volume de I'échantillon (L)] / [poids
de I'échantillon (kg)]

2. Les sucres totaux :

Tableau A3 : Gamme étalon de glucose a 0,01% pour les sucres totaux

Concentration | 0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
en mg/ml

Quantité de 0 0,02 0,04 0,06 0,08 1
glucose en mi

Eau distillé 0 9,8 9,6 9,4 9,2 9

en mi

Densité 0 0,154 0,497 0,820 0,994 1,072
optique
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Densité optique

y=11,665x+0,0075
2_
R*=0,9412 *
\ 4
E 3
L 4
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1

Concentration du glucose mg/ml

0,12

Figure 3 : Courbe étalon de glucose a 0,019

Conversion de mg/l en mg/kg :

Elément (ug / g) = (C) (V) (d.f) /W

Soit : C : La concentration de I'élément dans la solution d'échantillonenmg /L; V : Le
volume de la solution d'échantillon non diluée en ml; W : Le poids de I'échantillon en
grammes; et d.f : Le facteur de dilution, s'il est utilisé, comme décrit ci-dessous:

d.f = volume de solution d'échantillon dilué en ml / volume d'aliquote prélevé pour dilution en

- Si vous connaissez la densité de la solution exprimée en kg / I, vous pouvez diviser votre
valeur en mg / | par la densité de sorte que (mg /1) / (kg / I) donne une valeur en mg / kg.
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V1.2.1. Evaluation sensorielles des chocolats enrichis en PDS et en PC

Les tableaux des appréciations des 22 dégustateurs respectivement pour les criteres : odeur,

texture, gout, aspect visuelle

Tableau A4 : Résultats de test de dégustation des différents chocolats a base de PDS et PC
(odeur)

Nombre de

sujet A B C D E F G

1 7 4 5 6 1 3

2 3,5 6,5 6,5 5 15 3,5 15
3 5,5 2,5 5,5 2,5 7 2,5 2,5
4 4 1,5 15 4 4 7 6

5 4,5 4,5 6,5 1 2,5 6,5 2,5
6 2,5 5 1 2,5 5 7 5

7 4,5 4,5 2 1 7 4,5 4,5
8 15 5 15 6,5 4 6,5 3

9 1,5 5 1,5 6,5 6,5 3,5 3,5
10 4,5 4,5 6 1,5 1,5 7 3

11 3 3 3 6,5 3 3 6,5
12 6 1 7 2 3 5 4

13 7 55 2 5,5 1 4 3

14 5 4 7 6 3 1 2

15 2,5 6 6 2,5 6 2,5 2,5
16 5,5 55 5,5 2 2 5,5 2

17 6,5 4,5 1 4,5 2,5 6,5 2,5
18 7 4,5 4,5 1,5 1,5 4,5 4,5
19 7 5 1,5 3,5 1,5 6 3,5
20 7 2,5 2,5 1 4,5 4,5 6

21 2 5 3 4 1 6 7

22 4 4 4 4 4 4 4

Somme des|102 93,5 84 79,5 74 102 82
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Rangs
Classement |1 3 4 6 7 1 5
R2 1032,25 | 8742 7056 6320 5476 1032,25 |6724

Tableau A5 : Résultats de test de dégustation des différents chocolats a base de PDS et PC

(texture)
Nombre de
sujet A B C D E F G
1 2 1 7 3 4 5 6
2 3,5 1,5 5 6,5 3,5 6,5 1,5
3 6 4 4 1,5 7 1,5 4
4 5 1,5 5 5 1,5 7 3
5) 7 5,5 5,5 3,5 1,5 1,5 3,5
6 1,5 55 4 4 4 5,5 1,5
7 7 4 4 6 1,5 4 15
8 3 4 6 2 6 6 1
9 5 2 5 5 2 7 2
10 4,5 2,5 6 1 2,5 7 4,5
11 3 6 6 6 1 3 3
12 6,5 1 5 3 4 6,5 2
13 7 4 6 5 3 2 1
14 7 2 6 3 1 5 4
15 2,5 55 5,5 2,5 7 2,5 2,5
16 6 1,5 6 3,5 3,5 6 1,5
17 6 3 1 3 3 6 6
18 7 6 5 2,5 2,5 2,5 2,5
19 7 5 1,5 3 1,5 6 4
20 3 5,5 3 1 3 7 5,5
21 2 3 5 6 1 4 7
22 5 5 5 1,5 5 1,5 5
Somme des
Rangs 106,5 79 106,5 77,5 69 103 72,5
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Classement |1 3 1 4 6 2 5

R 11342 6241 11342 6006 4761 10609 5256

Tableau A6 : Résultats de test de dégustation des différents chocolats a base de PDS et PC
(gout)

Nombre de

sujet A B C D E F G
1 7 1 6 5 2 5 4
2 1,5 6,5 3,5 6,5 5 3,5 1,5
3 2 6 6 2 6 2 4

4 2,5 2,5 5 2,5 2,5 7 6
5 55 55 2,5 1 2,5 5,5 5,5
6 4,5 6,5 1 2,5 2,5 4,5 6,5
7 7 4,5 1,5 1,5 4,5 4,5 4,5
8 3 1,5 1,5 4,5 6,5 6,5 4,5
9 7 3 6 3 3 3 3
10 4,5 4,5 6 2 2 7 2
11 1 4 4 7 4 4 4
12 6 1 4 2 3 7 5)
13 7 5 6 4 3 2 1
14 7 3 6 2 1 5 4
15 5,5 2,5 5,5 1 2,5 5,5 5,5
16 6,5 4,5 6,5 2 2 4,5 2
17 3,5 2 1 7 5,5 5,5 3,5
18 7 6 5 4 2 2 2
19 6,5 3 1 2 4,5 4,5 6,5
20 5 7 1,5 1,5 3 5 5
21 7 6 3 2 1 5 4
22 2,5 2,5 5,5 1 5,5 5,5 5,5
Somme des|109 88 88 66 73,5 104 89,5
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rangs
Classement |1 4 4 6 5 2 3
R? 11881 7744 7744 4356 5402 10816 8010

Tableau A7 : Résultats de test de dégustation des différents chocolats a base de PDS et PC

(aspect visuelle)

Nombre de

sujet A B C D E F G
1 7 5 4 6 1 2 3

2 3 3 3 6,5 3 6,5 3
3 15 4,5 4,5 15 7 4,5 4,5
4 6 2 2 2 4,5 7 4,5
5 1 6 2 3,5 3,5 6 6
6 15 5 15 3 5 7 5

7 5,5 3,5 15 15 3,5 7 5,5
8 3 15 15 4,5 6,5 6,5 4,5
9 15 3,5 15 6 6 6 3,5
10 7 3,5 15 3,5 15 5 6
11 3 6,5 3 6,5 3 3 3
12 1 4 3 7 5 2 6
13 4 3 1 7 6 5 2
14 4 2 3 7 1 6 5
15 4 4 4 4 4 4 4
16 5,5 2 55 5,5 2 55 2
17 6 2,5 2,5 7 2,5 5 2,5
18 4,5 4,5 15 4,5 7 45 15
19 55 15 15 3 55 55 55
20 4 3 1 2 5 6 7
21 7 5 4 2 1 6 3
22 3 6 1 6 6 3 3
Sommes des

rangs 88,5 81,5 54 99,5 89,5 113 90
classement | g 6 7 2 4 1 3
R 7832 6642 2916 9900 8010,5 |12769 8100




Exemple d’un bulletin de dégustation des différents chocolats.

Nom et prénom : %‘\K \A S\(\ Qﬁ
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Produits

A B C D E F G
Caractéristiques
Aspect visuel : Couleur du chocolat et brillant 5 5‘ ’_]. 5 Y Y =+
Bruit et odeur du chocolat Lf 5 ‘3’ 6 6 5— 5—
Texture en bouche : croquant, fondant, farineux. gras kS Yy é pa 1 I X ‘:S—-
Goiit du chocolat 2 L{ 5- G :} q— g

DA NANVT  YASnIwA 1)

Produits

A B (& D E F G
Caractéristiques

Aspect visuel : Couleur du chocolat et brillant

&

Bruit et odeur du chocolat

SINIINIEON

RNRRo

YRR INA

) a3y

Texture en bouche : croquant, fondant. farineux. gras 5; 5"'
Goiit du chocolat S" " 5/" %
P;?)
Produits B
A B C D E F G
Caractéristiques
Aspect visuel : Couleur du chocolat et brillant 2 - -1 . 2y 5 L
Bruit et odeur du chocolat o 2 G 1 S = 4
Texture en bouche : croquant, fondant, farineux. gras 5 U 5 6 - X u
Goiit du chocolat (] %X é (. L G
T awis vy AT —awWSA
Nom et prénom : - ; (',\/~—-—4/Q/\ 4;\7 s
=
Med te Kopme . 52
Produits J
A B C D E F G
Caractéristiques
Aspect visuel : Couleur du chocolat et brillant A 2, Lf é _+ 9 6—
Bruit et odeur du chocolat G 7> 5 (-{ 3 2 N
Texture en bouche : croquant, fondant, farineux, gras G 5’ \3 ..&_ q’ L{ 4.
Goiit du chocolat A .2/ & 6 4‘ 73 Lf




