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Résumé

Le présent travail porte sur 1’étude de la clarification du jus brut de datte par la gélatine, les
tanins, la bentonite et le kieselguhr. Le jus clarifié par la bentonite a été utilisé pour la
fabrication de la gelée et du sirop de datte. La poudre de datte obtenue par séchage a été
caractérisée par plusieurs tests. La poudre de datte seche de la variété Mech Degla est riche en
sucres (75.479/100g MS), minéraux (k : 517.39 mg/100g et Na: 79.35 mg/100g) et fibres
(3.62 %). Le jus brut de datte est légerement acide (0.64 %) et riche en fraction glucidique
(12° Brix), mais trouble (888 NTU). Au cours de cette clarification, un effet synergique a été
remarqué entre 1’action de la gélatine et celle des tanins. La bentonite est plus efficace pour la
clarification du jus de datte, avec une concentration micellaire critique de 1 % et une turbidité
de 7.01 NTU. Le comportement rhéologique de la gelée a été analysé par une loi en puissance
de type modele d’Ostwald. La gelée a un comportement rhéofluidifiant mais thixotrope. Les
résultats de 1’analyse sensorielle montrent que le sirop le moins concentré est meilleur du
point de vue odeur, saveur sucré et saveur acide.

Mots clés : poudre de datte séche, jus clarifié, sirop, gelée.

Summary

This work investigates of the clarification of crude date juice by gelatin, tannins, bentonite
and kieselguhr. Bentonite clarified juice was used for the production of jelly and date syrup.
The date powder obtained by drying has been characterized by several tests. The dry date
powder of the Mech Degla variety is rich in sugars (75.47g / 100g MS), minerals (k: 517.39
mg / 100g and Na: 79.35 mg / 100g) and fibers (3.62%). The crude date juice is slightly acidic
(0.64%) and rich in carbohydrate fraction (12 ° Brix), but turbid (888 NTU). During this
clarification, a synergistic effect remarked between the action of gelatin and that of tannins.
Bentonite is more effective for the clarification of date juice, with a critical micellar
concentration of 1% and a turbidity of 7.01 NTU. The rheological behavior of the jelly was
analyzed by a Ostwald model. The jelly has a rheofluidifying but thixotropic behavior. The
results of the sensory analysis show that the less concentrated syrup is better in smell, sweet
flavor and acid flavor.

Key words: date powder, clarified juice, syrup, jelly.
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Introduction

Introduction

L’alimentation est un domaine prioritaire et déterminant pour la vie des peuples. Les jus de
fruits dont la composition est identique a celle de ces derniers, ce sont des aliments a boire,

ils partagent ainsi avec le lait et la soupe le privilege d’étre des aliments liquides.

IIs occupent une place importante dans 1’alimentation humaine qui se justifie par leur

valeur nutritionnelle caractérise par un fort apport en sucres, en vitamines, et les minéraux.

La nature nous offre plusieurs matieres premiéres, ayant des valeurs nutritives réelles. Les
dattes seches « Mech-Degla » en sont I’exemple compte-tenu puisqu’ils sont riches en
éléments nobles pouvant étre valorisés. Les dattes présentent, en effet, des teneurs
importantes en sucres, en éléments minéraux et en vitamines. Trés peu de protéines et des

lipides.

Ces dattes sont mal exploitées a 1’échelle industrielle, mais elles sont utilisées pour des
recettes traditionnelles tel que: Ghars, les dattes séches déclassés sont destinée a
I’alimentation du bétail. La littérature ne fait mention que de quelques travaux visant la
formulation de nouveaux produits alimentaires comme, par exemple, la production de
confitures de datte ou encore certaines transformations biochimiques telles que la
production de biomasse a partir des dattes impropres a la consommation humaine (Al
Obaidi, 1982) et la fermentation de pulpe de dattes en vue de la production de divers

métabolites : acide citrique, vinaigre et éthanol (Abou Zied, 1983).

Pour cela, nous sommes proposés d’étudier la valorisation des dattes séches (Mech-degla)
en transformant ces derniéres en sirop et en gelée alimentaire sans addition de sucre

(saccharose).

Plusieurs étapes ont été mises en point pour fabriquer ces produits :
Extraction, clarification, concentrations, cuisson, pasteurisation

Ce document est divisé en deux parties :

e Une partie bibliographique : Synthése des travaux sur 1’utilisation des dattes séches,
la clarification et la gélification.
e Et une partie expérimentale : comportant les étapes suivantes :
- Préparation de la poudre de datte seche (PDS)
- Détermination de quelques caractéristiques physicochimiques de la PDS.
- Extraction du jus brut de la datte.

1
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- Essai de clarification du jus brut de datte.
- Fabrication du sirop et de la gelée de datte.

- Analyses sensorielles pour le sirop de datte.
Et les résultats des différentes expérimentations réalisées sont présentés.

Interprétations des résultats obtenues, et conclusion.
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Partie bibliographique



Partiel Partie bibliographique

Partie 1 : Partie bibliographique

Chapitre 1 : Dattes seches

1.1. Généralités sur la datte

La datte, fruit du palmier dattier est une baie, généralement de forme allongée, oblongue

ou arrondie. Elle est composée d’un noyau, ayant une consistance dure, entouré de chair.
La partie comestible de la datte, dite chair ou pulpe, est constituée de :
-Un péricarpe ou enveloppe cellulosique fine dénommée peau.

-Un mésocarpe généralement charnu, de consistance variable selon sa teneur en sucre et de

couleur soutenue.

-Un endocarpe de teinte plus clair et de texture fibreuse, parfois réduit a une membrane

parcheminée entourant le noyau (Espiard, 2002).

Les dimensions de la datte sont treés variables, de 2 a 8 cm de longueur et d’un poids de 2 a
8grammes selon les variétés. Leur couleur va du blanc jaunatre au noir en passant par les

couleurs ambrées, rouges, brunes plus au moins foncées (Djerbi, 1994), voir (figure 1).
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Figure 1 : datte et noyau du palmier dattier (Buelguedj, 2001).
1.2. production de datte en Algérie

La production réalisée dans la campagne agricole (2000 /2001) est de 4,18 millions de

quintaux (tableau 1) (Anonyme, 2002).

Rainure
rale



quintaux (Anonyme, 2002).

Partie bibliographique

Tableau 1 : Production des dattes en Algérie de la compagne agricole (2000 /2001), en

Deglet- Ghars et Degla-Beida et
Wilayas Nour analogues analogues Total
(Dattes (Dattes séches)

Adrar 0 0 572000 572000
Laghouat 350 1990 2070 4410
Batna 210 1430 4870 6510
Biskra 769620 134760 292280 1196660
Bechar 0 0 94890 94890
Tamanrasset | 0 0 47930 47930
Tbessa 4620 4000 1740 10360
Djelfa 250 100 50 400
M’sila 0 0 2500 708610
Ouargla 434110 207760 66740 708610
El-bayadh 0 8750 0 8750
H1lizi 90 620 8000 8710
Tindouf 0 500 0 500
El-oued 895450 234920 105820 1236190
Khenchela 1610 4880 1480 7970
Naama 0 1690 190 1880
Ghardaia 106000 38600 131400 278000
Total 2212310 640000 1331960 4184270

D’apres le (tableau 1), prés de 58.14% de la production nationale de dattes est réalisée par
les deux willayas, EL-Oued (29.54 %) et Biskra (28.6%).

1.3. Les variétés des dattes

Les variétés des dattes sont trés nombreuses, le palmier dattier étant un arbre dioique : il
suffit qu’un noyau provenant d’une datte tombe sur le sol peu pousser pour donner une

nouvelle variété, le plus souvent différente du pied meére. C’est ainsi qu’au cours des
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siecles, plusieurs milliers de variétés se sont propagés. D’aprés (Espiard, 2002), la
consistance de la datte est variable, selon cette caractéristique, les dattes sont réparties en

trois catégories :

1.3.1. Dattes molles : Ahmar (Mauritanie), Kashram et miskani (Egypte, Arabie-Saoudite).

1.3.2. Dattes demi molles : Deglet-Nour (Tunisie, Algérie), Mehjoul (Mauritanie), Sifri et
Zahidi (Arabie _Saoudite).

1.3.3. Dattes séches de consistance dure: Degla-Beida et Mech-Degla (Tunisie et

Algérie), Amersi (Mauritanie).
1.4. Description du cultivar Mech-Degla

Les caractéristiques générales du cultivar Mech-Degla (Tableau 2) ont fait I’objet d’études
lors des recensements des variétés des dattes algériennes établies par Buelguedj (1996) et
Hannachi (1998).

Tableau 2 : Description du cultivar Mech-Degla d’ Algérie.

Description du cultivar Mech-Degla d’Algérie
Synonymes Kentichi
Distribution géographique Abondant aux Aures, au Ziban et & Oued
Souf
Période de maturité Septembre - Octobre
Période de récolte Octobre-Novembre
Utilisation de la datte Fraiche et stockées dans locaux appropriés

Appréciation Datte excellente qualité
Digestibilité Datte tres digeste

Commercialisation Importante

1.5. Composition de la datte
1.5.1. Composition biochimique de la partie comestible

Le tableau 3 recapitule la composition biochimique des dattes séches.
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Tableau 3 : Composition biochimique des dattes seches
Composition Teneur Référence
Eau (%) 13,97 (Noui, 2007)
Sucre (gr /100gr) : (Accourene,
Sucre totaux 86,77 1997)
Saccharose 51,79 (Estanove, 1990)
Glucose 14,91 (Sibookeur,
Fructose 14,70 1997)
(Favier, 1993)
Acides aminés
(mg/100gr) :
Isoleucine 64 (Favier ,1993)
Tryptophane 66 (Al shahib, 2003)
Leucine 103
Valine 88
Lysine 72
Arginine 68
Métheonine 25
Histidine 36
Cystéine 51
Phénylamine 70
Thréonine 69
Tyrosine 26
Acide glutamique 258
Glycocolle, Alanine 130
Acide aspartique 174
Proline 144
Sérine 88
Lipides(%) 043al19 (Djouab, 2007)
Eléments minéraux(%) | 1,10 a 3,69 (Acourene, 2007)
Vitamines (mg) :
Vitamine C 2 (Favier, 1993)
Thiamine B1 060
Riboflavine B2 0,1
Nianicine B3 1,70
Acide  pantothénique | 0,8
B5 0,15
Vitamine B6 20
Acide folique B9 (ug) | 20
Fibres (%) 8,1a12,7 (Al shahib, 2003)
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La teneur en eau est en fonction des variétés, du stade de maturation et du climat. Elle

varie entre 8 et 30% du poids de la chair fraiche avec une moyenne d’environ 19% (Noui,

2007).

Les sucres sont les constituants majeurs de la datte (Tableau 3). L’analyse des sucres de la
datte a révélee essentiellement la présence de trois types : le saccharose, le glucose et le
fructose (Acourene, 1997 ; Estanove, 1990). Ceci n’exclut pas la présence d’autres sucres
en faible proportions tels que : le galactose, la xylose et le sorbitol (Siboukeur, 1997 ;
Favier, 1993).

Les dattes sont caractérisées par une faible teneur en protéines. Elle varie entre 0,38 et
2,5% du poids sec. Malgré cette faible teneur, les protéines de la datte sont équilibrées

qualitativement (Yahiaoui ,1998).

Selon (AL-Shaib 2003), les protéines de la datte contiennent la totalité des acides aminés
dont certains ne sont pas présents dans certains fruits comme la banane, la pomme et

I’orange.

La datte renferme une faible quantité de lipides. Leur taux varie entre 0,43 et 1,9% du
poids frais (Djouab, 2007). Cette teneur est en fonction de la variété et du stade de

maturation.

L’¢étude des variétés de dattes cultivées dans la région des Zibans faite par (Acourene,
2001), montre que le taux de cendres est compris entre 1,10 et 3,69% du poids sec. La
datte est I’'un des fruits les plus riches en éléments minéraux essentiellement le potassium,

le magnésium, le phosphore et le calcium.

Les dattes sont riches en minéraux plastiques: Ca, Mg, P, S et minéraux catalytique : Fe,
Mn (Matallah, 1970). Elles sont reminéralisantes et renforcent notablement le systéme
immunitaire (Albert, 1998).

Le cuivre en tant que constituant de plusieurs enzymes contribue a la défense du corps
contre les radicaux libres. Le cuivre est nécessaire a la formation de 1’hémoglobine et du

collagene (protéines servent a la structure et a la réparation des tissus) dans 1’organisme.

En général, la datte ne constitue pas une source importante de vitamines. La fraction
vitaminique de la datte se caractérise par des teneurs appréciables en vitamines du groupe
B (Tableau 3). Ce sont des précurseurs immédiats des coenzymes indispensables a presque

toutes les cellules vivantes (Vilkas, 1992).
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La datte est riche en fibres, elle en apporte 8,1 a 12, 7% du poids sec (Al-Shahib ,2003).
Selon (Benchabane, 1996), les constituants pariétaux de la datte sont: la cellulose,

I’hémicellulose, la lignine.

Du fait de leur pouvoir hydrophile, les fibres facilitent le transit intestinal et exercent un
role préventif des cancers colorectaux, des appendicites, de la diverticulose, des varices et
des hémorroides, elles ont également un effet hypocholestérolémiant (Jaccot, 2003 ;
Albert, 1998).

1.5.2.Composés phénoliques

La datte renferme des substrats dits composés phénoliques (Yahiaoui, 1998 ; Barreveled,
1996), le tableau 4 indique la teneur en composés phénoliques de quelques variétés de
datte algérienne.
Tableau 4 : Teneur en composés phénoliques de quelques variétés de datte Algériennes
(Mansouri, 2005).

Variétés Teneur en mg/100gr PF

Tazizaout 2,49
Ougherouss 2,84
Akerbouche 3,55

Tazarzait 3,91
Tafiziouine 4,59
Deglet-Nour 6,73
Tantbouchte 8,36

L’analyse qualitative des composés phénoliques de la datte indique la présence des acides
cinnamiques, des flavonones et des flavonols (Mansouri ,2005). L’oxydation enzymatique
des polyphénols de la datte est a I’origine d’un brunissement plus au moins intense (Noui,
2007). Un certain degré de brunissement est en effet recherché lors de la maturation des
dattes (Cheftel, 1977).

Selon (Henk, 2003), les polyphénols jouent un réle important dans le corps : ils ont des
effets anti inflammatoires, antioxydants, abaissent la tension artéerielle et renforcent le

systéme immunitaire.
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Les polyphénols de la datte prennent une importance croissante précisément leur role
d’antioxydant naturel qui suscite de plus en plus d’intérét pour la prévention, des maladies
(Henk, 2003)

1.6. Synthése des travaux sur la valorisation des dattes seche

Le tableau 5 résume les principales utilisations de la datte.

Tableau 5 : Principales utilisations des dattes.

Confiserie a base de datte Mise en valeur des déchets
Produits Utilisation Produits Utilisation
Farine de datte a | Biscuiterie Biomasse et -Objet essentiel a
base de datte seche Patisserie protéines fin de subvenir les
Aliments pour enfants. | d’organismes besoins
Yaourt  (Benamara | unicellulaires mnondiaux.
,2004) Substratpourla
culture des levures
saccharomyces
Cerevisiae.

Pate de datte a base | Biscuiterie, Patisserie, | Vin de datte a base

de datte molle (Kendri, 1999) de jus de datte.

Production de sirop, | Biscuiterie Alcool a partir de vin | -En pharmacologie
miel, crémes et Patisserie de datte

confitures de dattes | (Kendri, 1999) Vinaigre a partir de

basee sur fermentation

I’extraction des d’acétification

sucres par diffusion spontanée

et d’autres

substances de datte.

Les dattes molles ou ramollies par humidification ont été utilisées pour la production de la
pate de datte, la fabrication est faite mécaniquement. Pour un produit trop humide, la
correction est réalisée par I’incorporation de la pulpe de noix de coco ou la farine
d’amande douce. La pate de datte est utilisée en biscuiterie et en patisserie (Espiard,
2002 ; Kendri, 1999).
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La farine de datte obtenue par dessiccation a été utilisée en biscuiterie, patisserie, aliments
pour enfants (Ait Ameur, 2001 ; kendri, 1999), et dans la formulation du yaourt
(Benamara ,2004).

L’extrait de datte séche obtenue par 1’extraction des sucres et des composants solubles par
diffusion a été utilisé pour la formulation d’un sirop, créme et de confiture & base de datte
(Espiard, 2002). Les rebuts de dattes de faible teneur marchande ont été utilisés en raison
de leur forte teneur en sucre pour la production :

Biomasse et protéinees d’organismes unicellulaires: Des essais de productions de
protéines d’organismes unicellulaires par culture de la levure saccharomyces Cerevisiae
sur un milieu a base de datte ont été réalisée (Kendri, 1999). L’analyse des biomasses

produites montre leurs richesses en protéines a raison de 32 a 40% de poids sec.

Alcool : Les dattes séches constituent un substrat de choix pour la production de 1’alcool

éthylique (Touzi, 1997).

Vinaigre : Il a été produit par culture de I’ Acétobacter de la levure saccharomyces uvarum

sur un extrait de datte.
Noyaux de dattes :

La farine des noyaux de dattes: elle a été incorporée avec un taux de 10% dans

I’alimentation des poulets sans influencer négativement leurs performances (Gualtien,

1980).

Dans une étude sur le processus d’immersion des dattes séches de la variétés Mech-Degla
dans des solutions model, la méthode des plans expériences a été appliqué pour la
modélisation de certains facteurs de processus d’immersion a savoir le degré de brix, la
salinité et le tét de gonflement, les résultats obtenus montrent que le phénoméne
d’hydratation de la datte a été observé dans tous les milieux. La solution tampon pH 3,5 et
le sel CaCl, sont choisis comme des meilleurs milieux d’immersion en assurant une bonne
conservation des dattes. Cependant 1’eau distillée favorise la désintégration et la

déformation de la datte (Guenoune, 2010).

Dans une autre étude qui porte sur la possibilité de formulation d’un dessert lactée a base
de poudre de datte Mech-Degla, il a été trouvé que la creme dessert fabriqué a base de

poudre de datte représente le meilleur score sur le plan texture du produit avec un bon

10
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aspect comparé a la texture des autres desserts lactées. Les résultats des analyses
physicochimiques, microbiologiques et sensorielles montrent la possibilité de produire un

dessert de qualité nutritionnelle et organoleptique satisfaisante (Abed, 2008).

La poudre de datte a été présentée sous forme des pastilles. L’étude des paramétres
rhéologiques des pastilles des dattes issues de la variété Mech-Degla, montre 1’aptitude
technologique de la poudre de datte. Les résultats obtenus montrent que la granulométrie et
la force de pastillage ont un effet sur la solubilité et la dureté des pastilles. Ces pastilles
peuvent étre destinées a une consommation directe comme concentré d’énergie aprés un

travail musculaire (Boutrik, 2010).

Dans une ¢tude sur I’effet d’utilisation de la farine de datte sur la panification. La poudre
de datte a été incorporée dans une recette de pain a différent taux (0,1 et 3%) dont
I’objectif principale est le développement d’une gamme de pain de haute valeur
nutritionnelle. Les résultats obtenus ont révélé que la dose et la granulométrie de la farine

ont une influence sur le processus de la panification (Tifourat, 2016).

La Figure 2 récapitule les principales utilisations de la datte en industrie alimentaire. La
technologie de la datte recouvre toutes les opérations qui, de la récolte a la consommation,
ont pour objet de préserver toutes les qualités des fruits et de transformer ceux qui ne sont
pas consommeés, ou consommables en 1’état, en divers produits, bruts ou finis, destinés a la

consommation humaine ou animale et a I’industrie de transformation (Estanove, 1990).

11
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Figure 2 : Principales utilisations de la datte en industrie alimentaire (Estanove, 1990).

12




Partiel Partie bibliographique

1.7.Préparation des jus brut des dattes séche

La Figure 3 récapitule les principales étapes de préparation des jus brut de datte seche.

Triage des dattes séche

A4

Lavage et dénoyautage

\4

Découpage

l

Séchage

\ 4

Poudre de datte

\4

Extraction aqueuse

\4

Filtration

\ 4

Jus brut

Figure 3 : Diagramme de fabrication des jus brut de datte séche (Al-Farsi ,2007).
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Chapitre 2 : Clarification des jus
I1.1. Introduction

La consommation et la production des jus de dattes ont connu une croissance continue.
Dans le but d’améliorer leur stabilité colloidale, plusieurs techniques sont utilisées pour
éliminer les matieres en suspension et les matiéres colloidales contenues dans le jus

opalescent.

La production d’un jus de dattes clair nécessite 1’élimination des matieres en suspensions
et la prévention du développement de la sédimentation aprés 1’embouteillage. Cela

implique souvent I’ajout des clarifiants et une étape de filtration (Lea, 1995).

11.2. Procédés de clarification

La clarification des jus des dattes est liée a la déstabilisation du systeme colloidal, laquelle
doit étre effectuée jusqu’a un certain degré seulement, pour assurer une précipitation rapide
des particules en suspensions, une bonne filtration et une stabilité suffisante du systeme

colloidal pendant la conservation des jus filtrés.

La clarification et la stabilisation des boissons nécessitent 1’emploi d’additifs et
d’auxiliaires permettant I’obtention d’un état de limpidité recherché sans altération ni
modification des caractéristiques organoleptiques du produit traité Elle consiste a
incorporer dans les jus de dattes plus au moins trouble, une substance capable de floculer et

de sédimenter les particules en suspension (Multon, 1980).
11.2.1. Agents clarifiants

Les agents clarifiants ont pour tache de clarifier le jus et de retirer les substances qui
peuvent entrainer la sédimentation aprés 1’embouteillage. Les clarifiants peuvent étre
d’origine ; organiques (Gélatine, Tanin, Ovalbumine, Caséine ...) ou minérales

principalement (Bentonite, kieselguhr...... ).
11.2.1.1.Gélatine

La gélatine appelée aussi « ostéocolle » est un clarifiant organique trés largement utilisé en

cenologie pour son pouvoir clarifiant, mais pour floculer, elle exige la présence de tanin.

Le tableau 6 indique la composition de la gélatine.
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Tableau 6 : Composition de la gélatine commerciale.

Composition Teneur en %
Glycine 22
Proline 14
Hydroxy proline 12
Cendres <3
Chromes <2 mg/Kg
Fer <120 mg/kg
Cuivre <35 mg/Kg
Azote total >14 % du poids sec
SO, <0,5 g/Kg sur matieres

Mécanisme d’action de la gélatine

La gelatine est un agent clarifiant traditionnellement utilisés dans le jus de datte. C’est une
protéine obtenue par hydrolyse partielle du collagéne contenu dans la peau des animaux.
Les tanins ont la propriété de s'associer et se lier aux protéines. L'association avec les
protéines ont été attribuées a des liaisons d'hydrogéne entre les groupes hydroxylés tanins
et les groupes carbonyle des protéines (Siebert, 1993). Ce qui n'exclut pas pour autant la
contribution des charges électrostatiques de la protéine. Cette propriété est a la base de
I'utilisation de la gélatine pour éliminer les tanins du jus. Des études ont montré que la
gélatine est efficace pour réduire les tanins de poids moléculaire intermédiaire (entre 0.5et
3kDa) (Ringland et Eschenbruch, 1983).

On distingue deux types de gélatine selon le procédé de fabrication. Le procédé acide de
I’hydrolyse du collagene permet d'obtenir la gélatine de type A dont le point iso
électrique(PI) est a un pHi entre 7 et 9. La gélatine de type B s'obtient a partir du procéde
alcalin de I’hydrolyse collagene, elle a un pHi d'environ 5 (Bannach, 1984). Les deux
types de gélatine sont disponibles dans un grand intervalle de poids moléculaire (PM) (15-
250 kDa) selon la digestion chimique du collagéne (Van Buren, 1989). La gélatine de type
A est la plus utilisée dans les jus de fruit. Comme elle a une charge positive plus
prédominante que celle du type B elle réagit plus rapidement avec les tanins charges

négativement présents dans les jus acides pH < 4 (Haubrich, 1992).
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La gelatine est classee en fonction de la résistance du gel a la pénétration ou degré Bloom.

La gélatine de degré Bloom élevé est principalement constituée de protéines de poids

moléculaire élevé alors que la gélatine de faible degré Bloom est formée de protéines de

faible poids moléculaire. Pour le traitement des boissons, il est recommandeé d'utiliser une
gélatine ayant un degré Bloom moyen de 80 a 100 pour assurer une bonne clarification. En
effet, ces gélatines ont les avantages suivants :

- Un pouvoir floculant élevé, une plus grande adsorption des polyphénols, une meilleure
solubilité et causent beaucoup moins de depdts apres clarification (Haubrich, 1992,
Stocké, 1998).

- En plus des tanins, la gélatine ainsi que les complexes tanin-gélatine peuvent fixer les
colloides chargés négativement et les autres substrats du jus au cours de la floculation.
On obtient ainsi un jus plus clair aprés le traitement (Bannach, 1984).

- Les quantités de gélatine utilisées varient de 50 a 500 g/hl. Néanmoins il est difficile
d’établir une quantité fixe de gélatine pour tous les types de jus car l'excés peut
demeurer en solution et causer une précipitation ultérieure, notamment apres I'étape de

pasteurisation (Léa, 1995).

11.2.1.2. Tanins

On englobe sous le nom tanin, les substances amorphes, extraites de plantes, utilisées
principalement pour le tannage du cuir ainsi qu’a la clarification des boissons. Ils différent
souvent les uns des autres par leur constitution, mais possédent un ensemble de caractéres
dont les plus important & connaitre sont : leur saveur astringente, c’est-a-dire une sensation
de desséchement, leurs propriétés de se fixer sur les protéines en les insolubilisant et celle
de donner avec les sels de fer une coloration bleu noir.

Les tanins utilisés comme clarifiants dans I’industrie des boissons sont généralement
extraits de la noix de galle, qui est d’abord réduite en poudre, puis on extrait les tanins
qu’elle contient au moyen de différents solvants : eau, alcool, éther. Du point de vue

chimique, les tanins se partagent en deux groupes :
- Tanins hydrolysables « pyrogalliques »

Ce sont des hétérosides constitués d’une molécule glucidique sur laquelle sont fixées
différents composés phénoliques comme I’acide gallique, acide di gallique ou acide
tannique et 1’acide éllagique. (Multon, 1980). Les tanins hydrolysables sont caractérises

par le fait qu’ils peuvent étre dégradés par hydrolyse chimique (alcalin ou acide) ou
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enzymatique, ils libérent alors une partie phénolique qui peut étre soit de 1’acide gallique
soit un dimére de ce méme acide, I’acide éllagique et une partie non phénolique. Une
forme simple de ce type de tanins est le penta galloglucose, molécule tres réactive qui est a
I’origine de la plupart des formes complexes. Les tanins hydrolysables sont abondants dans
le bois de nombreux arbres et arbustes qui peuvent étre une source industrielle (Pascal,
2006).

- Tanins condensés « pyrocathéchiques »

IIs se trouvent sous forme d’oligoméres (3 ou 6 unités) ou de polymeres (10 a 12 unités)
hydrosolubles. Les polymeres a plus de 12unités glucidique sont insolubles. Ils se forment
aussi au cours des traitements technologiques : torréfaction du café, fermentation des
feuilles de thé et le traitement du cacao.

Les oligomeres des flavonoides sont contenues principalement dans les téguments de
certains fruits, surtout non murs. lls se polymérisent au cours de la maturation, ce qui
diminue leur astringence due a leur faculté de se lier aux glycoprotéines salivaires
(Elisabeth, 1998).

La composition des tanins gallique varie suivant le liquide a traiter. Le tableau 7 présente

un exemple de la composition des gallotanins.

Tableau 7 : Composition des gallotanins.

Composition Teneur
acide tannique 95.00-95.50%
Humidité 07.00%
Cendres 0.05-0.10%

Ph 03.00-04.00

Densité apparente 0.20-0.35g/Cm®

Métaux lourds <100ppm

Poids moléculaire 900-1800

11.2.1.3. Bentonite

Les bentonites sont des substances minérales de la famille des argiles, des silicates
d’alumine hydratées composées principalement de feuillets montmorillonites (Al2, SI03, 4
X.H20) chaque feuillet est formé de trois couches (une couche octaédrique d’aluminium

entre deux couches tétraédriques siliciques).
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Surface du feuillet - charge (-)

Couche tétragdrique 60 454
Couche octaédrique 40 .20H, (4-X) Al, Mg
Couche tetrasdrique 451,60

Surface du feuillet - charge (-)

Figure 4 : Structure de la bentonite.

Les bentonites portent des charges €lectriques négatives, dont 1’origine est essentiellement
liée & des phénomenes de substitution d’ions dans le réseau argileux. La substitution d’un
ion par un autre se produit lors de la cristallisation ou de la formation de minéraux. Les
principales substitutions rencontrées dans le cas des montmorillonites sont celle de
I’alumine (Al+++) par du fer(Fe++) ou du magnésium(Mg++) (Multon, 1980).

La composition chimique des diverses bentonites proposées pour le traitement des jus peut
varier entre des limites étendues ; elle ne refléte aucunement, leurs qualités cenologiques.

Le tableau 8 indique la composition de la bentonite utilisée pour le traitement des jus.

Tableau 8 : Composition de la bentonite proposé pour le traitement des jus.

Compositions Teneur en %
Eau 0.80- 2.5
Silice 48.0-60.0
Alumine 18.0 - 25.0
Fer 0.20- 01.40
Chaux 01.00 - 03.70
Magnésium 02.10 - 06.60
K;0 , Na20 0.50 -01.50

Les bentonites sont rarement utilisées brutes. Elles subissent des traitements d’activation a
I’acide sulfurique ou avec des sels alcalins notamment, parfois a chaud. Les
montmorillonites posseédent en effet une bonne capacité d’échanges d’ions et il est possible
de les charger par différents ions : H+, Na+, Cat++...... etc. (Ribereau, 1977).

Dans le domaine du traitement des boissons, des bentonites spécialement choisies et elles

sont améliorées pour qu’elles puissent étre utilisées dans la clarification des jus de fruits.
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Le principal mécanisme est 1’adsorption en surface qui enleve les protéines, les métaux
lourds et les pesticides (Dik, 1994 ; Stocke, 1998). On peut distinguer deux groupes de
bentonites ; les bentonites de sodium avec une capacité de gonflement élevee et les
bentonites de calcium avec une faible capacité de gonflement. Dans chaque groupe il y a
des dégradations supplémentaires influencées par la composition minéralogique de la
bentonite et le liquide utilisé pour le pré-gonflement. En théorie, toutes les bentonites
peuvent étre utilisées sans pré-gonflement. Par contre pour exploiter leur plein potentiel il
faut les pre-tremper dans I'eau. Une capacité de gonflement plus élevée correspond a une
meilleure efficacité dans le jus (Stocké, 1998).

Les bentonites sont utilisées pour clarifier les boissons, la bentonite gonflée réagit avec les
protéines chargées positivement, et les cations. Les protéines sont adsorbées
préférentiellement. Les doses de bentonites varient considérablement suivant le liquide a
traiter et se situe entre 20 et 200g/hl.

La bentonite est inerte du point de vue chimique et d’une compléte innocuité pour
I’organisme, méme si elle est ingérée en quantités importantes. Elle a été employée comme

médicament interne ; sous forme de gel visqueux, elle a servi comme expient.
11.2.1.4. Terre diatomée ou Kieselguhr

Le kieselguhr est une roche sédimentaire, constituée de frustules ou carapaces d’algues
brunes unicellulaires, elle a une porosité de 84 a 90% et une masse volumique apparente de
320 & 480 Kg/m?* (Tech-Ing ,2001).

Sur le plan chimique, le kieselguhr est composé majoritairement de silice SiO2 et

d’alumine AL203 comme 1’indique le Tableau 9.

Tableau 9 : Composition du Kieselguhr.

Composition | Si0O2 | AL203 | F203 K20 Na20 | Cao MgO
Teneuren (%) | >80 1-5 1-3 1-3 1-3 0,5-2 | 0,30-5

Les mécanismes de formation du trouble sont divers, et ces réactions sont largement
méconnues. Il a été prouvé que les substances protéiques et les substances phénoliques sont
celles qui ont le plus tendance a se combiner entre elles pour former des complexes
insolubles. Initialement, ces molécules se lient par des liaisons hydrogénes réversibles
(trouble a froid) qui se transforment, apres oxydation, en liaisons covalents stables

(troubles permanent). Les substances protéiques se combinent, egalement, avec des
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polysaccharides et minérales jouent un réle important dans les troubles riches en protéines.
Les complexes formés sont retenues par le kieselguhr.

Les réactions correspondantes sont présentées ci- dessous.

3 oplexation DX}"IiaIiDﬂ .o -
Pmlemres - (Protéine-polyphénols) protéines polyphénols
Polyphenol complexe

Protemes _ Coplexation (Protéine-polysaccharides)

Polysaccharides complexe

Ion minéral  Coplexation . )
+ (ion-macromolécule)

Macromolécule complexe

Figure 5 : Mécanisme de formation de trouble.
11.2.2. Mécanisme de clarification par Collage

La pratique du collage, longtemps restée empirique est toujours considérée de nos jours
comme délicate, car ses mécanismes et leurs conséquences sont mal définies a cause de la
complexité des phénoménes et des difficultés concernant 1’analyse des principaux
composés impliqués (colloides, tanins, protéines...) voici quelques théories qui expliquent

ces mécanismes.

- Selon RUDIGER (1928) et MAYER (1929), ce mécanisme comporte des floculations
mutuelles entre les protéines non encore floculés (chargés positivement), et les
particules en suspension ou en solution colloidale (la plupart chargés négativement).
Rappelons que les protéines sont constituées de nombreux acides aminés, liés entre
eux par des liaisons peptidiques (-CO-NH), liaisons entre une fonction acide et une
fonction amine avec I’élimination d’une molécule d’eau. Il subsiste une petite fraction
acide des molécules de protéines (-COOH, dissociable en —COO™ et H") et une petite
fraction des fonctions amines (-NH3 OH, dissociable en —NH3" OH). La proportion
des fonctions acides et amines dissociée dépend de la concentration des ions H*de la
solution. Par exemple, une concentration élevée en H* bloque la dissociation des —
COOH, libere au contraire la dissociation des -NH3 OH et par conséquent, elle

communique a la particule une charge positive.
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- Les travaux de RIBEREAU (1977) montrent que le mécanisme du collage est plus
complexe. Ce processus peut étre divisé en deux étapes: la floculation et la
clarification. Les tanins transforment la gélatine, colloide hydrophile positif, en un
nouveau colloide hydrophobe négatif. Le complexe, ainsi formé, demeure stable en
solution limpide et précipite en présence des cations métalliques (fig. 6). La formation
de ce complexe correspond a la floculation, association de particules entre elle et
formation de flocons qui grossissent et s’assemblent. Cette floculation est suivie d’une
précipitation en fonction de deux parameétres : neutralisation électriques des substances

et déshydratation.

faons chimigues
fortes {pontage -)

=
Y cation
o chaleur liaisons chimiques aéralion

‘—_—& faibkes

frod
rélzpc réversible ] Iéup: irréversbic 1

—

phase physico chimsque

Proteine phase sédimentaire
AR < BN Fau d’hydratation
déshydratée <

(instable)

B Cations (+,++, ou +++)

Proteine
hydratée
(stable)

(0 autres particules (colloide ou suspension)

Figure 6 : Hypothése du collage protéique (Ribereau, 1977).

- SALGUES (1983) propose une hypothése pour schématiser le collage proteique
reprenant les grandes lignes de la théorie précédente. Cette opération est fonction de
différentes réactions entre les colloides de la datte et le clarifiant (attraction, répulsion,
hydratation et déshydratation des particules).Parallelement, de nombreux travaux ont
été réalises sur les interactions tanins protéines (Fig. 7). lls ont montré que les tanins
s’associent principalement avec les protéines par des liaisons hydrogenes et

hydrophobes. Les liaisons hydrogenes se forment entre les groupements phénoliques
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(donneurs d’¢électrons) et les fonctions carbonyles des liaisons peptidiques (accepteurs

d’électrons) (Chabane, 2007).

ao== 0

0
H 8 H
N N
N Y \CAu/ v \c/\ Protéine
H K
faison d" 4
hydrogéne ., ., i !

0
H

N
Y Y Y Protéine
N ,'m,g

W, &
.hlson
5 ionique

Figure 7 : Hypothése d’interaction entre les protéines et les polyphénols (Chabane.2007).
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Chapitre 3 : Gélification
I11.1. Gélification des pectines

Selon Boudhrioua (2004), la gélification s’obtient par la formation d’un réseau
tridimensionnel de chaines de macromolécules en solutions. Elle doit étre parfaitement

maitrisée pour obtenir un produit loyal et marchand. (Bouzonville et Prin ,2004).

Les gels de pectines sont des gels physiques formés par un assemblage local entre les
chaines macromoléculaires au niveau des zones de rattachements. La nature de la zone de
rattachement dépend de la structure chimique et de la longueur de la pectine qui doit étre

minimale (Donato, 2004).

La propriété des pectines la plus importante du point de vue de la technologie alimentaire
est leur aptitude a former des gels. En ce qui concerne la pectine elle-méme, les caractéres
du gel dépendent essentiellement de deux facteurs :la longueur de la molécule pectique et
son degré de méthylation.

La longueur de la molécule détermine, la rigidité ou fermeté du gel final. En dessous d’une
certaine longueur moléculaire la pectine ne donne pas de gel, quelles que soient la dose

employée et les conditions du milieu.

Quant au degré de méthylation, d’une part il contribue a régler la vitesse de gélification,
d’autre part et sur tout par son influence sur les liaisons entre molécules pectiques, il est
responsable de certaines propriétés organoleptiques des gels pectine-sucre-acide qui

forment les pectines a haute teneur en méthoxyle, (Cheftel, 1997).

I11.2. Mécanisme de la gélification

Le mécanisme de formation du gel dépend des conditions du milieu : le degré d’acidité
(pH), la teneur en sucre (saccharose), la concentration de la pectine et son degré de

méthylation.
Cas des pectines hautement méthoxylées HM

La gélification nécessite la formation de liaisons hydrogéne entre les chaines de pectines.
Elles seront apportées par des molécules de saccharose (de 55 a 67 % de saccharose) :

celles-ci, en absorbant 1’eau, favorisent les interactions entre les chaines. En outre, elles
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sont plus aptes a former des liaisons hydrogene dans un milieu acide, de pH compris entre

2,5 et 3,5 (Fig8) : d’ou I’ajout classique de jus de citron dans la gelée pour la faire prendre.

A chaud Gélification apres
refroidissement

Avec jus de citron

Figure 8 : Gélification par formation de liaisons hydrogene sous 1’action conjuguée du

sucre et de ’acidité du citron : cas des pectines HM.

La concentration finale en pectine HM doit étre comprise entre 0,2 et 1 % : plus elle est
¢élevée, plus le pH nécessaire a 1’obtention du gel sera élevé (milieu moins acide) et moins
il faudra de saccharose. Si cette concentration en pectines est moins élevée (cas des fruits
pauvres et méme moyennement riches en pectines), il faudra en ajouter (ou faire un
mélange avec des fruits plus riches en pectines). Pour remédier a ce probléme, on utilise
souvent du « sucre a gelée » qui n’est autre que du sucre auquel on a ajouté des pectines.
Ces pectines peuvent provenir du marc de pomme, du marc de betterave, de la pelure de

citron ou d’orange, des graines de caroube, d’extraits d’algues rouges, etc.
Cas des pectines faiblement méthoxylées FM

Dans ce cas, les fonctions acide —COOH sont prépondérantes. Elles sont facilement
dissociées en COOet H”, et, de ce fait, elles possédent ainsi un nombre important de

charges négatives localisées, ce qui rend leur association beaucoup plus difficile.

On favorise leur rapprochement en ajoutant des cations divalents comme le calcium Ca?*:
ces ions forment des ponts entre les charges négatives localisées dans les molécules (Fig9).

La teneur en calcium doit étre comprise entre 0,1 et 0,2 %.

Contrairement aux pectines HM, 1’ajout de sucre n’est pas forcement nécessaire pour la
gélification, car la quantité de sucre présente dans les fruits est suffisante pour absorber

I’eau et favoriser le rapprochement entre les chaines de pectines.
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Charges négatives
desions —COO -

Pectines en solution . ) -
3100 °C Ajout de calcium et refroidissement

Figure 9 : Gélification par formation de liaisons ioniques sous 1’action des ions calcium

Ca®" : cas des pectines FM.

La concentration finale en pectine doit étre également comprise entre 0,2 et 1 % : il faut
donc ajouter des pectines (ou mélanger avec des fruits plus riches en pectines) dans le cas
ou les fruits n’en contiennent pas suffisamment (cas des fruits pauvres et méme

moyennement riches en pectines).
111.3. La gelée alimentaire

C’est un mélange suffisamment gé¢lifié, de sucre et de jus ou extrait aqueux d’une ou

plusieurs espéces de fruits (Bouzonville et Prin ,2004).
111.3.1. Procédé de production de la gelée

Le processus de la production de la gelée alimentaire est présenté dans la figure 10.

1ére étape :Prétraitements :elle comporte le triage qui permet de sélectionner les fruits en
fonction de leur maturité ou les fruits non mures sont valorisés par ce type de
transformation grace a leur richesse en acides et en matiéres pectiques (Miche ,1990) et le
lavage qui est nécessaire pour éliminer les impuretés et les microorganismes superficiels
(Rokotavao,1999) et a la fin préparation des fruits qui comporte [’épluchage et
I’épepinage ou dénoyautage et de précuisons éventuelles des fruits, a savoir le fruit qu’on
veut transformer (Miche,1990) dans le but d’éliminer les parties non comestibles (parties

abimés, pépins.....) (Rakotovao, 1990).

2°Mestape :L’extraction et la clarification du jus.
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3émeétape : Cuisson —Concentration : cette étape permet de diminuer la teneur en eau et
dissoudre la pectine des fruits et pasteuriser le mélange pour assurer une bonne
conservation des produits finis, il faut que leur teneur total en sucres atteigne apres cuisson
65% a 75% (Miche ,1990). Pour la formation du gel, la pectine est ajoutée en fin de
cuisson car une température élevée pendant un temps trop long dénature la pectine qui perd

alors son pouvoir gélifiants (Miche ,1990 ; Donato, 2004).

Le fruit Eau

A 4

Extrait de fruit

Acide citrique

A 4

Pectine

Cuisson

\ 4
Gelée

Figure 10 : Diagramme genéral de la fabrication de la gelée (Miche, 1990).

Le temps de cuisson doit étre 10 minutes environ, au-dela de ce temps il y aura une
dégradation excessive des pectines c.-a-d. une mauvaise geélification donc une perte
d’aréme, du brunissement et perte d’énergie (Rakotovao, 1990).

4eme étape : Post-traitements : qui englobe le conditionnement et le refroidissement de la
gelée. Le refroidissement est réalis€¢ immédiatement apreés conditionnement afin d’éviter la
dégradation de la pectine ou I’altération de la couleur par réaction de Maillard
(brunissement, gout de cuit). Aussi Il faut éviter 1’agitation des pots avant la gélification

totale pour éviter la formation d’un gel granuleux (Miche, 1990).
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Partie 2 : Partie pratique
Chapitre 4 : Matériel et méthodes

IV.1. Problématique

La turbidité d’un jus de fruit dépend généralement de la teneur en pulpe dans le produit.
Elle est en fonction de la composition et la nature des polysaccharides (pectine, cellulose,
hémicellulose), des protéines, des métaux, des tanins et des microorganismes qui y sont
présents. Les matiéres colloidales contenues dans le jus ont tendance a floculer lentement
et progressivement ce qui contribuera, par conséquent a la séparation en deux phases des
jus de fruits apres conditionnement d’ou la qualité sensorielle des produits sera moindre.
C’est pour cette raison, que nous avions opté pour une clarification du jus de datte brut par

des agents chimiques, a savoir : la gélatine, les tanins, kieselguhr, et la bentonite.
Le jus ainsi obtenu est utilisé pour la fabrication du sirop et de la gelée de datte sans sucre.
IV.2. Démarche expérimentale

Les dattes seche type « Mech — Degla » utilisée dans notre étude sont issues des palmiers
de (Biskra), récoltés durant la période septembre, octobre. La datte Mech-Degla est de
forme sub-cylindrique légérement rétrécie a son extrémité, avec une couleur beige claire
teinté d’un marron peur prononcé 1’épicarpe est ridé, peut charnu de son consistante seche
et texture fibreux (Fig. 11). Le choix de variété se justifier par sa qualité nutritionnelle et

gustative son abondance au niveau national et sa longue durée de conservation.

La datte

A

Noyau

A

v

La pulpe

Figure 11: Datte Mech-Degla entiere et coupée en deux
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Les principales étapes de la démarche expérimentales sont récapitulées dans la figure 12.

Datte séche

A

Triage, Nettoyage

A 4

Découpage

v

Séchage 72h a 60°C

v

Broyage : poudre de
datte

!

A 4

Analyses phy-ch : pH,
Acidité, Humidité, taux de
cendre, Minéraux, ESS,
Sucres totaux, Fibre brut,
DRX, ATG, ATD

Extraction du jus

Jus brut

—>

A 4

Clarification

Analyses phy-ch : pH,
Acidité, Turbidité, Degré
brix.

v

Gélatine (G), Tanin (T), Mélange (G+T) :

0.01- 0.26 %

v

Bentonite (B), Kieselguhr (K), Mélange (B+K):

0.2%, 0.4%, 0.6%, 0.8%, 1%.

l

Jus clarifié

—>

Analyses phy-ch : pH,
Acidité, Turbidité,
Degré brix.

v

v

Sirop de datte

Gelée de datte

!

v

nalyses phy-ch : pH, indice de formol, I’acidité titrable, degré brix, HMF,
brunissement non enzymatique. Rhéologique pour la gelée.

Figure 12 : Schéma récapitulatif de I’ensemble du matériel végétal et la démarche

expérimentale.
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Le séchage est I’opération ayant pour but d’éliminer I’cau contenue dans la datte séche.
Apres le séchage, les dattes sont broyées par un broyeur type IKA. Le broyage permet
d’augmenter la surface d’échange de la poudre, ce qui facilite sa dissolution dans 1’eau.
Aprés tamisage (tamis standard) la poudre ainsi obtenue est stockée dans des boites a
fermeture hermétique et conservé a 4 °C jusqu’au moment des analyses OuU jusqu’au

moment de la fabrication du jus de datte.
IVV.3. Caractérisation physico-chimiques de la poudre de datte seche (PDS)
IvV.3.1. pH

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

sur le filtrat a I’aide d’un pH meétre préalablement étalonné de type : OHAUS.
IV.3.2. Détermination de teneur en cendre

La teneur en cendre de la poudre de datte est déterminée selon la méthode (NF V 05-
113,1972). Pour cela, on pése 2gr de poudre de datte dans des capsules en porcelaine. Les
capsules sont introduites dans un four a moufle réglé a 550+15°C pendant 5 heures jusqu’a
I’obtention d’une cendre blanchatre. Apres refroidissement dans un dessiccateur, le poids

des capsules est déterminé par une balance analytique.

(M1 — M2)
MO(%) = ————x100

Soit : MO: Matiéere organique, M : Masse de la capsule + la prise d’essai, M,: Masse de la
capsule + les cendre, P : Poids de la prise d’essai.
La teneur en cendres (Cd) est calculée comme suit :
Cd = 100 — MO (%).
1VV.3.3. Détermination des éléments minéraux

Les cendres obtenues sont dissouts dans 1 ml d’acide chlorhydrique a les quelles on ajoute
avec précaution 10 ml d’eau distillée. Le mélange est chauffé quelques minutes au bain-
marie jusqu’a dissolution compléte des cendres. La solution est ensuite versée
quantitativement dans une fiole jaugée de 100 ml, ensuite ajusté jusqu’au le trait de jauge

avec I’cau distillée. Les éléments minéraux, le potassium(K), le sodium(Na), le calcium
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(Ca) ont été dosés par un photometre de flamme JENWAY .les résultats sont exprimés en
mg/l.

1VV.3.4. Détermination de I’acidité titrable

L’acidité de la PDS et de la gelée est déterminée selon la méthode (NF V 05,1974). Pour
cela, on pese 25gr de la PDS ou de la gelée dans une fiole conique et y ajouté 50 ml d’eau
distillée chaude récemment bouillie et refroidie, puis mélanger jusqu’a 1’obtention d’un
liqguide homogene, adapter un réfrigérant a reflux a la fiole conique puis chauffer le
contenu au bain-marie pendant 30mn, on transverse, apres refroidissement,
quantitativement le contenu de la fiole conique dans une fiole jaugée de 250ml et on
compléte jusqu’au trait de jauge avec de 1’eau distillée récemment bouillie et refroidie,

bien melanger puis filtrer.

A TI’aide d’une pipette on préléve 25ml du filtrat dans un bécher, ensuite on titre avec une
solution d’hydroxyde de sodium 0,IN en présence de deux a trois goutte de

phénolphtaléine, jusqu’a I’obtention d’une couleur rose persistante pendant 30 secondes.

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

Ao < Z0XV1x100)
) = —Foxmx10) 2% =17> Yoxm

Soit: m: est la masse de la prise d’essai (gr), Vo est le volume du filtrat pris pour le
titrage (ml), V1 . est le volume de la solution d’hydroxyde de sodium a 0.1 N utilisé (ml) et

0.07 est le facteur de conversion de I'acidité titrable en équivalent d'acide citrique.
1VV.3.5. Détermination de la teneur en eau

La teneur en eau de PDS est déterminée selon la méthode (NF V 05-108 1970). Les
capsules sont séchées a 1’étuve durant 15mn a 102+£2°C, apres refroidissement, le poids des
capsules est déterminé par une balance analytique. Dans chaque capsule on pése 1gr de
PDS (M1) ensuite les capsules sont placées dans 1’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
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Soit: H%: Teneur en eau, Mj: masse de la capsule + I’échantillon avant séchage (gr),

M, : masse de la capsule + I’échantillon aprés séchage (gr), P : Masse de la prise d’essai

(an).
I1VV.3.6. Détermination du taux solide soluble (TSS ou® Brix)

Le taux du solide soluble (Degré Brix) est déterminée selon la méthode de (NF V 05-109,
1970), pour cela, on pése 20 gr de PDS dans un bécher de 250ml, préalablement taré. 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. Apres refroidissement, on ajoute de 1’eau distillée jusqu’a ce que la
totalité du contenu du bécher. On mélange avec soin pendant 20 minutes, apres filtration,
le taux de résidu sec soluble est déterminé a 1’aide d’un réfractometre du type

Bellingham+Stanley Limited.

Le résidu sec soluble est donné par la formule suivante :

M1

Soit: M : La masse totale de la solution pesées (contenue dans le bécher) (gr), M; : la

valeur de °Brix (% ), E : la masse de produit utilisé (gr).

Cas de jus brut, clarifié, gelée et sirop de datte : On filtre ou on centrifuge 1’échantillon
puis on détermine la valeur du résidu sec soluble par le refractométre (lecture directe la

valeur du °Brix).
1V.3.7. Détermination de la teneur en fibres totales

On pese 4gr de la PDS, ensuite on réalise une digestion avec 200 ml de HCI a 5% pendant
30 minutes. Le mélange est filtré et lavé a I’eau chaude. Une deuxiéme digestion sur le
résidu obtenu est réalisée par I’ajout de 200 ml de NaOH a 5% sous reflux pendant 30 min.
Le mélange est filtré et lavé a I’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 a 100 °C pendant
deux heures, ensuite pesé a 1’aide d’une balance. Le poids obtenu est la masse de fibres

totales (Haddrah, 2013).
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IV.3.8. Dosage des sucres totaux

A 0.5 gr de PDS on additionne 20 ml d’acide sulfurique & 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 1’eau distillée jusqu’a 500ml. Aprés 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 5ml 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 spectrophotometre a 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).
1VV.3.9. Répartition granulométrique de poudre

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

Cette technique permet de mesurer la distribution de la taille des particules et la surface
specifique des particules du diamétre 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 1’échantillon se trouve en-

dessous de cette valeur.

D(0,5) : taille des particules pour laquelle 50% en volume de 1’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 1’échantillon se trouve en-
dessous de cette valeur.
Span (polydispercité¢) = D (V; 0,9) — D (V;0,1)-D(V ;0,5) : mesure I’étalement de la

distribution granulométrique en volume (Iguerguaziz, 2012)
IV. 3.10. Analyse thermique par la colorimétrie différentielle & balayage (DSC)

L’analyse thermique englobe toute une série de techniques de caractérisations des
materiaux ; la calorimétrie différentielle a balayage (DSC) c’est une technique qui mesure
le flux de chaleur associé aux transitions d pour déterminer le point de fusion, la

cristallinité ou encore le degré de durcissement. Son principe de fonctionnement est base
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sur la mesure de la quantité de chaleur, absorbée ou degagée, 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 1’échantillon a analyser et une référence.
Lorsqu’une différence de température se produit, une boucle de contréle ajuste la
puissance de chauffe de la référence de maniere a réduire cette différence .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 debit de 100ml/min
d’azote. Les échantillons d’une masse de 5 mg 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.
IVV.3.11. Diffraction par rayon X

C’est une technique qui permet de déterminer le degré de cristallinité et démontrer
I’orientation préférentielle des grains constituant la matiere. Cette orientation dépend de La
faculté de la matiere a réfléchir la lumiere. 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 n#* A
" 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 (nombre entier).

L’analyse structurale par diffraction des rayons X (DRX) est reéalisée sur un diffractometre
type D8 Advance A 25 de la marque BRUKER (A(CuKa) = 1,5418 A). Le spectre de
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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).
IV.4. Obtention et caractérisation de jus brut de datte
IV.4.1. Fabrication du jus brut

La technique de fabrication du jus de dattes (Fig.13; Tab.10) a été inspiré d’une
préparation artisanale. Apres dénoyautage, les fruits ont été rincés a 1’eau courante, puis

égouttés sur papier filtre avant d’étre étuvés pendant 72 h a 60 °C.

La poudre de dattes seéche a été obtenue par broyage. Elle a été additionnée d’eau chaude
(1 m / 6.6 volumes d’eau), puis maintenue a 80°C pendant 30 min avant d’étre filtrée sur
une simple toile en textile. Le Brix du jus brut est ajusté entre 11-12 °Brix. Le filtrat
constituant le jus brut a base de datte seche a été transversé dans des bocaux en verre
hermétiquement fermés. Apres acidification par ’acide citrique a 10% (pH entre 3 et 4), le
jus est centrifugé a 4000 trs /mn pendant 10 min afin d’éliminer une partic des matiéres
colloidales précipitées. Le jus brut est ensuite pasteurise a 80°C/10mn afin de réduire la
charge microbienne puis conservé a 4 °C jusqu’au moment des analyses ou jusqu’au

moment de la clarification par des agents chimiques.

Tableau 10 : Préparation de jus brut de datte.

PDS Eau (TH=15°F) Temps /température

150 gr 1L 30mn/80°C
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Datte seche

A

Triage, Nettoyage

A 4

Découpage

v

Séchage 72h a 60°C

v

Broyage : poudre de
datte seche

.

Préparation du jus
de datte

A
Extraction aqueuse a 80
°C/30mn (1 /6.6 : m/V)

v

Filtration

v

Acidification par 1’acide
citrique a 10% : pH (3- 4)

Centrifugation

y

Pasteurisation

v

Jus brut

Figure 13 : Diagramme de fabrication du jus brut.
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1VV.4.2. Evaluation physico-chimique de jus brut

IV.4.2.1. pH

Le pH est déterminé par lecture directe sur un pH metre préalablement étalonné
1V.4.2.2. Acidité

Voir (IV.3.4). L’acidité titrable est exprimée en grammes d’acide citrique pour 100g de

produit :

Ao < BOVIX100)
=" woxvxio) o T P voxv

Soit: V: est le volume de la prise d’essai (ml), VO. est le volume du filtrat pris pour le

titrage (ml), V1. est le volume de la solution d’hydroxyde de sodium a 0.1 N utilisé (ml).
IV.4.2.3. Turbidité

Les mesures de turbidité indiquent la quantité de matiére colloidale en suspension dans le
jus. La turbidité est mesurée a 1’aide d’un turbidimetre (HANNA instruments. HI 88731-

ISO Turtebidimeter). Les résultats sont exprimés en unité de turbidité (NTU).
IV.5. Essai de clarification de jus brut

La turbidité de jus brut a base de datte s’est révélée relativement importante. La turbidité
d’un jus de fruits dépend généralement de la teneur en pulpe dans le produit. Elle est en
fonction de la composition et de la nature de polysaccharides (hémicellulose, cellulose,
pectine), les proteines, les métaux et les microorganismes qui y sont présents. Cette matiere
colloidale contenue dans le jus aura tendance a floculer lentement. Cette turbidité se
développera d’avantage apres conditionnement et limitera la duré de conservation de jus.
Pour cette raison nous avons opté pour une clarification de jus de datte brut par le biais

d’un procédé chimique.

Afin d’aboutir a un jus clair, limpide et de meilleure stabilité colloidale nous avons
procédé a la clarification du jus de datte brut en utilisant différent clarifiants: tanins,
gélatine, complexe (tanin-gélatine), kieselguhr, bentonite, et le complexe (tanin-gélatine).

Les préparations des différents clarifiants utilisé pour clarifié le jus de datte brut ont été

fourni par I’unité de recherche matériaux, université de Boumerdes.

Six préparation on tété testé :

36



Partie 2 Partie pratique

a) Une solution de gélatine (G), de tanin (T) et de mélange gélatine-tanin (G+T) a

une concentration qui varie de 0.2% a 0.8% (Tab. 11).

Remarque : pour faciliter la dissolution de la gélatine et tanin, la préparation de la solution

a eté realise a chaud avec agitation.

b) La bentonite (B), le kieselguhr (K) et le mélange bentonite- kieselguhr (B+K)

sont utilisés sous forme de poudre (Tab.12).

Pour suivre D’efficacité de la clarification des différents clarifiants ont été utilisés, un
échantillon de 15 ml de chaque solution traité est utilisé pour mesurer la turbidité

immediatement aprés centrifugation (Fig. 14).

Jus brut

A 4
Traitement chimique: gélatine, tanin, bentonite et kieselguhr, a 25 °C

A 4

Agitation pendant 10 min

A\ 4
Centrifugation a 4000 trs /mn
pendant 10 min

Suivi de turbidité

Jus de datte clarifié

Figure 14 : Diagramme générale de la clarification de jus de datte brut par traitement

chimique.

Les concentrations des difféerents agents clarifiants utilisés sont présentées dans les

tableaux 11 et 12.
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Tableau 11 : Les concentrations des agents clarifiants : gélatine et tanins.

[C] Agents clarifiants

Gélatine (V/V) | Tanins (V/V)

Mélange G+T (1/1 : VIV)

0.2gr /100ml

1 ml/ 15ml

2 ml/ 15ml

3 ml/ 15ml

4 ml/ 15ml

5 ml/ 15ml

0.4gr/100ml

1 ml/15 ml

2 ml/15ml

3 ml/15ml

4 ml/15ml

5 ml/15ml

0.6gr/100 ml

1 ml/15ml

2 ml/15ml

3 ml/15ml

4 ml/15ml

5 ml/15ml

0.8gr/100 ml

1 ml/15ml

2 ml/15ml

3 ml/15ml

4 ml/15ml

5 ml/15ml

Tableau 12 : Les concentrations des agents clarifiants : bentonite et kieselguhr.

[c] Agents clarifiants | Kieselguhr (m/v) | Bentonite (m/v) | Mélange (1/1: m/m)
0.2 gr/ 100ml 0.03 gr/15ml
0.4 gr/ 100ml 0.06 gr/15ml
0.6gr/ 100ml 0.09 gr/15ml
0.8gr/ 100ml 0.12 gr/15ml
1gr/100ml 0.15 gr/15ml

IV.6. Essai de fabrication de sirop et de la gelée de datte

IVV.6.1. Processus de fabrication du sirop et de la gelée de datte
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Les principales étapes de fabrication du sirop et de la gelée de datte sont présentées dans la
figure 15, le jus clarifié par la bentonite & une concentration de 1gr/100ml a été retenue

pour la clarification du sirop et de la gelée de datte :
-D’une part, par ce que ’efficacité de la clarification est meilleur avec la bentonite.

-D’autre part, la bentonite est inerte du point de vue chimique et d’une compléte innocuité

pour I’organisme, elle est plus économique que les autres clarifiant.

Inconvénient : Pertes importante en jus.

Jus clarifié par la
bentonite

N

Concentration par

évaporation sous
vide

A 4
Jus concentreé (61.5 °Brix) Jus concentré (50 °Brix)

Pectine

' (0.5g/100ml)

\ 4

Cuisson

v

v Refroidissement a T° amb
Sirop de datte 1

Gélification

v

Gelée de datte

Figure 15 : Diagramme de fabrication du sirop et gelée de datte.

Pour le sirop de datte, Le jus de datte clarifié est concentré par évaporation sous vide a

65°C a I’aide d’un rotavapore de type (BUCHI Rotavapore R-210) jusqu'a I’obtention
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d’une concentration de 60 a 61.5 °Brix. Le sirop obtenu est conservé a 4°C jusqu’a

I’analyse. La qualité du sirop a été évaluée par plusieurs tests.

Pour la gelée, Le jus de datte clarifié est concentré par évaporation sous vide a 65°C. La
concentration du sirop est ajustée a 50°Brix pour réduire le temps de cuisson. La
gélification est réalisé par 1’ajout de la pectine a 0.5 gr /100 ml de sirop (le pH du sirop est
de 3 a 4). Le mélange est porté a ébullition avec agitation continue jusqu’a 1’obtention
d’une concentration de 65.5°Brix (gelée A) et de 68.5 °Brix (gelée B). Les gelées obtenues

sont refroidies, conditionnées dans des boites en verre et stockées entre 4 a 5°C.
1V.6.2. Evaluation physico-chimique de sirop et de la gelée de datte
IV.6.2.1.Le pH

Voire (IV.3.1)

1V.6.2.2. Le brunissement non enzymatique

Pour I’estimation du brunissement non-enzymatique, on mélange 5gr de sirop de datte ou
de gelée avec 100ml de 60ml / 100 ml d’alcool absolue dans un bécher en verre. 12 h
aprés, on filtre I’homogénat sur un papier filtre Whatman standard. On mesure
I’absorbance (DO) du filtrat a 420 nm en utilisant 1’alcool & 60 % comme blanc dans un
spectrophotometre. L’indice de brunissement est exprimé comme la valeur de I’absorbance

a420 nm.
1VV.6.2.3.Indice de formol

L’indice de formol de la gelée et du sirop de datte est déterminé selon la méthode (NF V
76-102). Pour cela, 25 ml de la solution homogeéne du sirop et de la gelée de datte (10 gr de
chaque produit dans 100ml) sont introduits dans un bécher. La prise d’essai est neutralisée
par la solution d’hydroxyde de sodium solution de 0.25 N sous agitation jusqu'a pH 8.1
mesuré au pH meétre. 10 ml de solution de formaldéhyde solution a 37-38% sont ajoutées,
tout en maintenant I’agitation au bout d’environ Imin. Le mélange est titré par la solution
d’hydroxyde de sodium solution de 0.25 N jusqu’a 8.1. On note le volume consommeé V.
L’indice de formol (IF) est déterminé par la formule suivante :

I[F=VX 100x25
B VO '

Soit : Vj est le volume, en millilitres, de la prise d’essai, V est le volume, en millilitres, de

solution d’hydroxyde de sodium utilisé.

40



Partie 2 Partie pratique

I1V.6.2.4. Teneur en Hydroxy méthyl furfural (H.M.F)

On pése 5gr de gelée a 0.01gr prés sont mélangés avec 25 ml d’eau distillée et 0.5 ml de la
solution de Carrez 1 et Carrez 2 (Annexe n°2), le mélange est ajusté a 50ml. Apres

défécation et filtration 5 ml du filtrat est récupéré dans deux tubes a essais.

La dilution de I’échantillon et de la référence est effectuée comme montré dans le tableau
13.

L’absorbance est mesurée a 284 et 336 nm, au plus tard dans 1’heure qui suit la préparation
si la valeur de I’absorbance a 284 nm dépasse la valeur de 0,6, on dilue dans les mémes
proportions, la solution échantillon avec de I’eau distillée et la solution de référence avec
du bisulfite de sodium (Annexe n°2), ceci est dans le but d’obtenir une absorbance

suffisamment faible pour la mesure photométrique.

Tableau 13: Préparation des échantillons pour la lecture spectrophotométrique.

Ajouts au tube a essai Solution échantillon Solution de référence
Solution de gelée filtrée 5mi 5mi
Eau distillée 5mi 0

Solution de bisulfite de

sodium 0 sml

La teneur en HMF est déterminée par la formule suivante :
HMF en (mg/kg) = (A282 — A336)X 149,7X5XD/P

Soit : A284 : 1’absorbance a 284 nm, A336 : 1’absorbance a 336 nm, D : le facteur de
dilution, p : le poids en grammes a 0.01gR prés de I’échantillon de gelée et de sirop, 5 : le

poids nominal de gelée, sirop en g pour la méthode, 149.7 : constante de calcul (mg/kg).
IVV.7. Etude du comportement rheologique de la gelée suivant la méthode standard

La viscosité peut étre mesurée a l’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 c’est un rhéométre qu’il faut utiliser pour étudier le

comportement rhéologique de ce fluide.

Pour mesurer la viscosité du de la gelée, il faut préalablement éliminer toutes formes
cristallines. Pour ce faire, la gelée est fondue au bain marie a 50°C. Quand la gelée est
complétement liquide, nous la versons dans le viscosimétre dont la température du bain
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thermostaté est & 50°C. Un cisaillement de 10 S™ est imposé pendant 5 minutes afin
d’homogénéiser la température au sein de 1’échantillon. Le cisaillement est ensuite arréte

pendant 10 secondes avant de commencer la mesure.
Méthode de mesure

La procédure recommandée par I’lOCCC est la suivante : 1. Augmentation du gradient de
vitesse de 25 450 s en 3 minutes, 2. Maintien du gradient de vitesse 4 50 s* pendant 1

minute, 3. Diminution du gradient de vitesse de 50 s* 42 s en 3 minutes.

Pour décrire le comportement rhéologique de la gelée on a utilisé le modele de Casson et le

du modele d’Ostwald. Les paramétres m et n du modéle d’Ostwald sont estimés.

Si n<1, le fluide est dit rhéofluidifiant, sa viscosité apparente diminue pour des vitesses de
cisaillement croissantes. Nous étudions le comportement de la gelée dans un intervalle de

vitesses de cisaillement allant de 0 4 100 s .
1VV.8. Analyses sensorielles du sirop de datte
1VV.8.1. But

L’objectif de 1’évaluation sensorielle est de connaitre les proportions de sirop de datte qui
permettent d’avoir une boisson présentant les meilleures caractéristiques organoleptiques

(Odeur, Saveur sucré, Saveur acide, Saveur amer, Gout fruité).

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

d’intensité croissante ou décroissante (Araud, 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.
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1VV.8.2. Déroulement du test de classement selon Friedman

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

Le sirop de datte préparé a été proposé a la dégustation auprés de 20 personnes de la
faculté des sciences de 1’ingénieure, université de Boumerdes.

Il leur a été demandé d’effectuer un classement de préférence en ordre croissant pour les 5
boissons préparées : A, B, C, D, E avec des concentrations de 0.5, 1, 1.5, 2 et 2.5 ml dans
20ml de I’eau minérale gazeuse).

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

Nous avons utilisée 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 :

. CL2(RIHRI RS+ R?,+R?)

: JP.(P+]) 3P+

Ou:

J : Nombre de sujets (20 dans notre cas).
P : nombre d’échantillons (5).

RI....... Rn : somme des rangs.

Si la valeur de F¢ calculé est superieure 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 1I’échantillon est significative (ISO 8587).
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Chapitre 5 : Résultats et discutions

V.1. Evaluation de la qualité physico-chimiques de la PDS

V.1.1. Caractéristiques physico-chimiques de la PDS

Le tableau 14, récapitule les principales caractéristiques physico-chimiques de la PDS.

Tableau 14 : Principales caractéristiques physico-chimiques de la PDS.

Parametres Teneur moyenne de PDS
pH 5.19+0.01
Teneur en eau (%) 2.66 + 0.66
Matiére séche (%) 97.34
Acidité titrable (% d’acide citrique) 0.57+0.01
Fibres(%) 3.62
Sucre totaux (%) 75.47
Extrait sec soluble (degré brix) (%) 78.97
Taux de cendre(%) 3.66+0.60

NB : Les valeurs sont exprimées par la moyenne + erreur standard.

pH :

La PDS étudiée a un pH légérement acide de I’ordre de 5.19. Cette valeur est comparable
a celle trouvé par Bentalha (2012) et Boutrik (2010) qui sont respectivement de 5.50 et
5.64, mais inférieure a celle trouvé par Boutaida (2004), Noui (2007) et Messaid (2008)

avec des valeurs varient de 6 a 6,28.

Acidité :

La PDS étudiée présente une acidité de 0.57 %, cette valeur est comparable a celle
trouver par Boukhiar (2009) qui est de 0.50 % pour la variété Degla Beida. Noui (2007)
et Boutrik (2010) ont signalé des valeurs plus faibles qui varient de 0.24 % et 0.29 %

pour la variété Mech-Degla. La variabilité de 1’acidité peut étre expliquée principalement

par la variété et I’état de maturité.
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Humidité :
L’humidité de la PDS est de 2.66 %, elle est faible par rapport a celle trouvée par

Boutrik (2010) qui est 3.25 %. Ce qui favorise une bonne conservation de PDS. Les

poudres alimentaires ont une humidité inférieure a 5%.
Fibres :

L’analyse de fibres totales de la PDS montre que sa richesse en fibres avec une valeur de
3.62%.les constituants pariétaux de la datte : la cellulose, I’hémicellulose et la lignine
Benchabane (1996). Les fibres sont des composés indigestes, mais ils ont un intérét

nutritionnel et technologique par leur capacité de rétention d’eau.
Sucres :

La datte est considérée comme une source des sucres. Plusieurs travaux ont signalés des
valeurs élevés comprise entre 75 et 79 % pour la variété Mech-Degla Djouab (2007) ;
Boutaida (2004). Notre résultat est inclus dans cet intervalle avec une valeur de 75.47
%. Les dattes séches sont considérées comme une bonne source de sucre simple Ait
Ameur (2001).

Extrait sec soluble :

La valeur élevé de I’extrait sec soluble de la PDS 78.97 %, montre que notre PDS est
riche en résidus sec solubles (sucre, sels minéraux, protéines, acides organiques),
principalement les sucres qui sont les constituants majoritaires des dattes, ce qui lui
conferent une grande valeur énergétique. Cette valeur est comparable a celle trouvée par
Bentalha (2012) qui est de 80%, et légerement supérieur a celle trouvée par Babouri
(2012) qui est 70,50 %.

Cendres et minéraux:

Le taux de cendre représente la quantité totale en sels minéraux présents dans un
échantillon. La valeur trouvée dans la PDS est de 3.66%. Cette valeur est supérieure a
celle trouvée par Bentalha (2012) et Noui (2017) qui sont respectivement de 2,28% et
2,14%.

Les résultats des éléments minéraux sont résumés dont le tableau 15.
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Tableau 15: La composition des éléments minéraux de la PDS.

Les éléments PDS (mg/ 100 g)
Potassium 517.35
Sodium 79.35
Calcium

La teneur en Calcium n’a pas été déterminée, car le photometre a flamme ne peut la

quantifiée.

La composition en minéraux de la PDS déterminée par photometrie de flamme, révéle la
prédominance du Sodium (79.35 mg/100g), et du Potassium (517.35 mg/100g). La teneur
en Potassium est inferieure a celle trouvée par Amellal (2008) et Naoui (2007) avec une
valeur de 678 mg/100g.

La teneur en sodium est supérieure celle qui trouvee par, Amellal (2008) et Naoui (2007)
avec des valeurs qui varient de 30.1 & 34 mg/100g.

V.1.2. Diffraction par rayon X

Les résultats de diffraction de rayons X de la poudre de datte (PDS) sont présentés sur la
figure 16.

2000 +

1500

1000

Intensité (UA)

500 4

T T T T
0 20 40 60 80 100 120
Position(°26)

Figure 16 : Diffractogramme expérimental DRX de la poudre de la PDS.

D’aprés la figure 16, on remarque que le diffractogramme a relativement des pics
similaires, en plus les pics des structures cristallines se situent dans I’interval de 2°0 de 10

a 38° par contre les pics de structure amorphe se situent dans la zone de 2°0O de 38 a 120°.
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Les résultats de diffraction de rayons X de la PDS sont présentés dans la figure 16 et le
tableau 16.

Tableau 16 : Les valeurs des piques majoritaires de Diffractogramme.

Position 2°© | PDS % | Position 2°O | PDS %
11,67 63,41 21,99 100
13,12 69,72 24,78 91,49
15,49 71,17 30,87 91,14
18,90 82,18 31,90 99,05
19,52 93,94 38,40 97,10
20,68 96,70 - -

D’aprés nos résultats la structure cristalline correspond a la présence des sucres cristallisés
dans la PDS. L’intensité et le nombre des pics du diffractogramme de la PDS sont

expliqué par :
- La cristallisation de trés nombreux sucres de la PDS.
V.1.3. Granulométrie de la PDS

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 I’homogénéité de la poudre.

Les caractéristiques des particules et surface spécifique de la PDS sont illustrées dans le
tableau 16. La figure 16 illustre la distribution des particules en fonction de leurs
diametres.

La dimension des particules de la datte PDS est comparable a celle évoqueée par Iguergaziz
(2012) pour la poudre de méme 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).

47



Partie 2 Partie pratique

Tableau 17 : Caractéristique des particules de poudre de datte obtenu.

Poudre | D(0,1) pm | D(0,5) pm | D(0,9) pm | Span | Surface spécifique (m?/g)

PDS 8.08 151,49 391.00 2,52 0,28

Particle Size Distribution
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Figure 17 : Distribution des particules en fonction de diametre.

Un span faible indique que le diamétre des particules de la poudre est uniforme. La valeur
du span de la poudre étudiée est de 2,52, cette valeur est élevée comparativement a celle
donné par Iguergaziz (2012) avec un span de 1,89 pour la méme variété. Cette différence

est expliquée par I’efficacité du broyage.

V.1.4. Analyse thermique

La figure 18 montre les courbes de I’ATG et DSC de la PDS.
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Figure 18 : Thermogramme de L’ATG et la DSC de la PDS.
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Afin de connaitre la perte d’eau de la PDS en fonction de la température, on fait appel a
I’analyse thermique (DSC et ATG), la poudre est analysé dans la gamme : entre O et
150°C (fig. 18) avec un pas de température de 30°C /5,0 (k/ min).

La courbe verte représente la perte de masse relative en fonction de la température (ATG)
et la courbe bleue représente la dérivée de cette perte de masse. Les Thermogramme
présentent des pics endothermiques de dégradation irréversible aux alentours de
Température optimale entre 57°C et 77,9°C avec une perte de masse de 2,23% pour la

PDS. La perte de masse est expliquée par 1’évaporation de 1’eau.

Tableau 18 : Les paramétres d’ATG et DSC de la PDS.

Poudre Température | Température | Température | L’enthalpie | Perte de
initiale (°C) finale (°C) optimale (mW/mg) | masse(%o)
40 17 57 -0,3305
PDS 2.23
70 7.9 77.9 -0,3438

Nos résultats trouves lors de cette étude sont relativement identiques a ceux trouves par
Iguerguaziz,(2012) dont elle a travaillé sur des comprimés de dattes entieres et/ou dé-
sucrées 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%.

V.2. Caractéristique de jus de datte Brut et les essais de clarification
V.2.1. Caractéristique physicochimique du jus brut

Les caractéristiques du jus brut sont présentées dans le tableau 19.

Tableau 19 : Paramétres physicochimique du jus brut.

\ pH (aprés Acidité om Turbidité
Parametres | pH acidification) | (%) Brix (NTU)
Jusbrut |5.43+0.07 | 3.71#0.12 | 0.64+0.01 | 11.83%0.14 888

La turbidité du jus brut est tres €levée, elle est de ’ordre de 888 NTU. Cette turbidité est
due a la présence des matiéres colloidales (protéines, particules en suspension).
Le pH du jus brut est 1égérement acide (5.43). L’acidité est de I’ordre de 0.64%, elle est

due a la présence des acides contenue dans la poudre de datte.
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Pour assurer une bonne stabilité du jus brut, une solution d’acide citrique (10%), a été
ajouté jusqu'a 1’obtention d’un pH de 3.71.La turbidité du jus brut a été diminuée de 50%
apres acidification. Le Brix nous renseigne sur la teneur en sucre et des substances solubles
de jus, il est de 11.83°Brix

V.2.2. Essai de clarification de jus brut
V.2.2.1. Essai de clarification de jus brut par la gélatine

Les résultats de la turbidité des jus clarifiés par la gélatine a différentes concentrations sont

présentés dans le tableau 20, et la figure 19.

Tableau 20: Valeurs de la turbidité et de I’abattement du jus clarifié par la gélatine a
différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Gélatine (V/V) | Turbidité (NTU) Abattement (%0)

Iml/ 15ml 130 85.36

2ml/ 15ml 113 87.27

0.2gr /100ml (miv) |__om 15ml 202 o524
4ml/ 15ml 264 70.27

5ml/ 15ml 226 74.54

1 mi/15ml 183 79.39

2 ml/15ml 289 67.45

0.4gr /100ml (m/v) 3 ml/15ml 280 68.46
4ml/15ml 200 77.47

5ml/15 mi 174 80.40

1ml/15 ml 248 72.07

2ml/15ml 300 66.21

0.6gr /100ml (m/v) 3ml/15 ml 219 75.33
4ml/15 ml 147 83.44

5mi/15 ml 160 81.98

Imi/15 ml 286 67.79

0.8r /100m| 2ml/15 mi 227 74.43
3ml/15 ml 218 75.45

(m/v)

4ml/15 ml 169 80.96

5ml/15 ml 167 81.19
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Pour mieux visualiser les effets des différentes concentrations de la gélatine, on a calculé

I’abattement qui est le rapport entre la turbidité finale et initial.

D’apres les résultats du tableau 20, on constate une diminution de 87.27% de la turbidité

du jus brut aprés clarification par la gélatine,

L’abattement le plus faible a été obtenue avec la solution de gélatine & une
concentration de 0.6gr /100 ml. La concentration micellaire critique CMC est de 0.02 %, la
gélatine est plus efficace a des faibles concentrations avec une turbidité de 113 NTU a une

concentration de 0.2gr /100 ml.

A des fortes concentrations (0.4, 0.6, 0.8 gr /100ml), on constate une diminution de la
turbidité.
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Figure 19 : Variation de la turbidité en fonction de la concentration de la gélatine

Des études ont montrée que la gélatine est efficace pour des PM intermédiaire (entre 500 et
3000DA).
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L’efficacité ¢levée de la gélatine a des faibles concentrations peut étre expliqué par le
phénoméne d’encombrement moléculaire, par ailleurs on constate une diminution apres
une augmentation de la turbidité, cette irrégularité peut étre expliqué par I’effet de dilution

et la composition des jus de dattes (présences des substances inhibitrices).

La gélatine ainsi que le complexe Tanin-gélatine peuvent fixer les colloides chargés
négativement et les autres substrats des jus au cours de la clarification, on obtient un jus

plus clair apres le traitement.

La gélatine de type A (utilisé dans notre cas) a une charge positive prédominante, elle
réagit plus rapidement avec les tanins chargés négativement présents dans les jus des
dattes.

V.2.2.2. Essai de clarification de jus brut par les tanins

Les résultats de la turbidité des jus clarifiés par les tanins a différentes concentrations sont

présentés dans la figure 20 et le tableau 21.
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Figure 20 : Variation de la turbidité en fonction de la concentration des tanins.
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Contrairement a la gélatine, les tanins sont plus efficaces a des fortes concentrations 0.6gr
/100ml avec un abattement le plus élevee 89.07%. La concentration micellaire critique
CMC pour les tanins est de 0.16 %.

L’abattement le plus faible 77.81% a ¢été obtenue a une concentration de tanin de
0.29/100ml. Pour la solution de tanin a 0.2 et 0.4 gr /100ml, la turbidité et la concentration

sont inversement proportionnelle.

Les tanins sont connus par leurs propriétés de se fixer sur les protéines en les insolubilisant

et de donner avec les sels de fer une coloration bleu noir.

Tableau 21 : Valeurs de la turbidité et de ’abattement du jus clarifié par les tanins a
différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Tanins (v/v) | Turbidité (NTU) | Abattement (%)
1ml/ 15ml 197 77.81
2ml/ 15ml 182 79.50
0.2gr /100ml 3ml/ 15ml 169 80.96
(m/v) 4ml/ 15mi 175 80.29
5ml/ 15ml 122 86.26
1 mi/15ml 171 80.74
2 ml/15ml 155 82.54
0.4gr/100ml (m/v) 3 ml/15ml 158 82.20
4ml/15ml 129 85.47
5ml/15 mi 123 86.14
Aml/15 ml 130 85.36
2ml/15ml 132 85.13
0.6 gr/100 (m/v) 3ml/15 ml 130 85.36
4ml/15 ml 97.0 89.07
5ml/15 ml 123 86.14
1ml/15 ml 134 84.90
0.8 gr/100 ml 2ml/15 mi 130 85.36
(miv) 3ml/15 ml 139 84.34
4ml/15 mi 103 88.40
5ml/15 mi 110 87.61
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L’instabilité de la turbidité a des concentrations de 0.6 et 0.8gr/100ml peut expliquer par

I’interaction entre les molécules du jus de datte (complexe protéines — tanins).

En comparant les valeurs de I’abattement obtenu avec la gélatine et les tanins on peut dire

que les tanins sont plus efficaces que la gélatine dans la clarification des jus des dattes.

V.2.2.3. Essai de clarification de jus brut par le mélange tanin-gélatine

Les résultats de la turbidité des jus clarifiés par le mélange (Tanin- gélatine) a différentes

concentrations sont présentés dans la figure 21 et le tableau 22.
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Figure 21 : Variation de la turbidité en fonction des doses de mélange (tanin-gélatine).

La turbidité la plus élevée obtenue par le mélange gélatine-tanins est de 263 NTU a une
concentration 0.6 gr /100 ml, avec un abattement de 70.38 %. L’abattement le plus élevé

(97.03%) a éte obtenue avec concentration de 0.4 gr /100 ml.

Les résultats de la turbidité ainsi que 1’abattement montrent que le complexe gélatine-
Tanins est plus efficace a des faibles concentrations (0.2, 0.4 gr /100 ml) que la gélatine et
les tanins seuls. Cela peut étre expliqué par la réaction entre les tanins et la gélatine et les

particules en suspension ou en solution colloidale (la plupart chargés negativement).

54



Partie 2

Partie pratique

Le complexe, ainsi formé, demeure stable en solution limpide (liaisons hydrogene

réversible) et précipite en présence des cations métalliques (liaisons covalentes stables). La

concentration micellaire critique CMC pour le mélange tanin-gélatine est de 0.05 %.

Tableau 22 : Valeurs de la turbidité et de I’abattement du jus clarifi¢ par le mélange tanin-

gélatine a différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Mélange G+T (V/V) | Turbidité (NTU) | Abattement (%)

1 ml/15ml 54.8 93.82

0,297 /100ml (m/v) 2ml/15ml 48.5 94.53
3ml/15ml 28.9 96.74

4 ml/15ml 58.3 93.43

5ml/15ml 55.9 93.70

1 ml/15ml 56.6 93.62

2 ml /15ml 26.3 97.03

0.4gr/100ml (m/v) 3 ml/15ml 53.3 93.99
4ml /15ml 132 85.13

5ml /15 ml 217 75.56

Iml /15 ml 39.2 95.58

2ml /15ml 56.2 93.67

0.6gr/100 (m/v) 3ml /15ml 125 85.92
4ml /15ml 159 82.09

5ml /15 ml 263 70.38

Aml /15ml 27.9 96.85

2ml /15 ml 61.8 93.04

0.8 gr/100 ml (m/v) 3ml /15 ml 137 80.51
4ml /15 ml 213 76.01

5ml /15 ml 134 84.90
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V.2.2.4. Essai de clarification de jus brut par kieselguhr

Les résultats de la turbidité des jus clarifiés par le Kieselguhr a différents concentrations

sont présentés dans la figure 22 et les tableaux 23.
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Figure 22 : Variation de la turbidité en fonction des concentrations de la bentonite, le

kieselguhr et le mélange bentonite — kieselguhr.

D’aprés les résultats obtenus on remarque que le Kieselguhr est plus efficace a des fortes

concentrations. La turbidité la plus faible (59.9 NTU) est enregistrée avec des fortes

concentrations (1gr/100ml) ce qui correspond a un abattement 93.25%, donc 1’abattement

est proportionnel a la concentration.

Tableau 23 : Valeurs de la turbidité et de I’abattement du jus clarifié par le kieselguhr a

différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Kieselguhr (m/v) | Turbidité (NTU) | Abattement (%)
0.2 gr/100ml 0.03g/15ml 110 87.61
0.4 gr/100ml 0.06g/15ml 101 88.62
0.6 gr/100ml 0.09g/15ml 96.7 89.11
0.8 gr/100ml 0.129/15ml 90.3 89.83
1 gr/100ml 0.15g/15ml 59.9 93.25
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La concentration micellaire critique CMC pour le kieselguhr est de 1 %.

L’efficacité du kieselguhr peut étre explique par sa capacité de rétention de la matiére

colloidale contenue dans le jus de datte.
V.2.2.5. Essai de clarification de jus brut par la bentonite

Les résultats de la turbidité et I’abattement de la bentonite & différentes concentrations sont

présentés dans le tableau 24 et la figure 22.

Tableau 24 : Valeurs de la turbidité et de I’abattement du jus clarifié par la bentonite a

différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Bentonite (m/v) | Turbidité(NTU) | Abattement (%)
0.2 gr/100ml 0.03g/15ml 35.0 96.05
0.4 gr/100ml 0.069/15ml 19.6 97.79
0.6 gr/100ml 0.099/15ml 9.01 98.98
0.8 gr/100ml 0.129/15ml 7.09 99.20
1 gr/100ml 0.15g/15ml 7.01 99.21

Les résultats montrent que la turbidité est proportionnelle a la concentration de la
bentonite. La valeur la plus faible est enregistrée a une concentration de 1gr/ 100 ml, ce qui
correspond a un abattement de 99.21%. La concentration micellaire critigue CMC pour la

bentonite est de 1 %.

Le principal mécanisme d’action de la bentonite est I’adsorption en surface qui enleve les
protéines, les métaux lourds et les pesticides. La bentonite réagit avec les protéines et les
matiéres colloidales chargées positivement et les cations, cela montre la richesse du jus de

datte en colloides chargé positivement.
V.2.2.6. Essai de clarification de jus brut par mélange kieselguhr et bentonite

Les résultats de la turbidité des jus clarifiés par le melange (bentonite-kieselguhr) a
différentes concentrations sont présentés dans le tableau 25 et la figure 22.

On remarque que le mélange bentonite-kieselguhr est moins efficace que le kieselguhr et la

bentonite seuls.
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La turbidité la plus faible est enregistrée avec une concentration de 0.6 %. L’instabilité de

la turbidité peut étre d0 & une erreur de manipulation. La concentration micellaire critique

CMC pour le mélange bentonite-kieselguhr est de 0.6 %.

Tableau 25 : Valeurs de la turbidité et de ’abattement du jus clarifié par le mélange

bentonite - kieselguhr a différentes concentrations.

[c] Agents clarifiants | Mélange k+b (1/1:m/v) | Turbidité (NTU) | Abattement (%)
0.2 gr/100ml 0.03g/15ml 79.7 91.02
0.4 gr/100ml 0.06g/15ml 73.6 91.71
0.6 gr/100ml 0.099/15ml 62.4 92.97
0.8 gr/100ml 0.12g/15ml 70.7 92.03
1 gr/100ml 0.15g/15ml 28.4 96.80

Le mécanisme de la clarification est mal défini a cause de la complexité des phénomeénes et

des difficultés concernant 1’analyse des principaux composés impliqués (colloides, tanins,

protéines) :

La réaction entre les protéines (chargés positivement) et les particules en
suspension ou en solution colloidale (la plupart chargées négativement) est en
fonction de la concentration des ions H+ de la solution.

Les tanins transforment la gélatine, colloide hydrophile positif, en un nouveau
colloide hydrophobe négatif. Le complexe, ainsi formé, demeure stable en solution
limpide (liaisons hydrogene réversible) et précipite en présence des cations
métalliques (liaisons covalents stables). La formation de ce complexe correspond a
la floculation. Cette floculation est suivie d’une précipitation.

les tanins s’associent principalement avec les protéines par des liaisons hydrogeénes
et hydrophobes. Les liaisons hydrogenes se forment entre les groupements
phénoliques (donneurs d’électrons) et les fonctions carbonyles des liaisons

peptidiques (accepteurs d’électrons).
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V.3. Caractéristiques de jus clarifié, sirop et gelée de datte

V.3.1. Caractéristiques physico-chimiques de jus clarifié, sirop et gelée de datte

Le tableau 26 résume les caractéristiques physico-chimiques du jus clarifié, de sirop et de

la gelée de datte.

Tableau 26 : Caractéristiques physico-chimiques de jus clarifié, sirop et gelée de datte.

echantillons pH Acidité (%) | °Brix | Turbidité (NTU)
Jus clarifié 3.0-40 0.9+0.01 115 27.1
Sirop de datte 3.77 3.86 £ 0.03 62.0 -
Gelée A 3.89 255+0.12 | 655 -
Gelée B 3.61 3.61+0.02 | 685 -

Le pH faible de jus clarifié, de sirop et de la gelé de datte est di a I’acidification par
I’acide citrique.

L’acidité de jus clarifié et de 0.9 % cette valeur est due a I’acidité de PDS et I’acide
citrique ajouté.

L’acidité élevée de sirop par rapport a la gelée est expliqué par I’effet de la concentration
et la diminution des acides volatile pendant la cuisson.

La teneur en sucre de la gelée (65.5 - 68°Brix) est plus élevée que celui de sirop
(62°Brix), le sucre est un ingrédient essentiel pour la gélification. Le brix de jus clarifié est

ajusté a 11.5°Brix. La turbidité de jus clarifier par la bentonite a 1% est de 27.1 NTU.

V.3.2. Brunissement non enzymatique
Les résultats de brunissement non enzymatique sont présentés dans le tableau 27.

Tableau 27 : Résultats du brunissement non enzymatique du sirop et de la gelée de datte.

échantillons Sirop de datte Gelée A Gelée B
DO (420 nm) 0.159 0.295 0.331

La couleur typique de la gelée change graduellement en rouge brique et puis devient
marron ce phénoméne est connu par le brunissement non enzymatique (réaction de

Maillard) qui génére des pigments noire et dégrade la couleur naturelle de produit. Elle est
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plus élevé dans la gelée B (0.331) que dans la gelée A et le sirop (0.295, 0.159) cela est

dd a la durée de la cuisson.
V.3.3. Indice de formol
Les résultats de I’indice de formol sont présentés dans le tableau 28.

Tableau 28 : Résultats de 1’indice de formol du sirop et de la gelée de datte.

Echantillons Valeur moyenne
Sirop 60.00 + 0.00
Gelée A 56.66 + 2.98
Gelée B 40.00 £5.16

La teneur en acide aminée libre nous renseigne sur I’origine et la qualité nutritionnelle de
jus utilisé pour la fabrication de sirop et la gelée de datte. Les teneurs élevées de I’indice
de formol prouvent que les produits fabriqués ont des valeurs nutritionnelles

appréciables.

Le sirop est plus riche en acide aminée libre que les deux gelées (A et B) cela peut étre

expliqué par :

- le mode d’obtention de sirop (concentration sous vide)
- des pertes des acides aminés libres au cours de brunissement non enzymatique

(réaction de Maillard).

V.3.4. Hydroxyl méthyl furfural (HMF)

Les teneurs en HMF du sirop, gelée A et B sont récapitulées dans le tableau 29.

Tableau 29: Valeur de ’HMF du sirop, gelée A et B.

Echantillons HMF (mg/kg)
Sirop 13.47
Gelée A 128.74
Gelée B 1267.95

La teneur en HMF du sirop est inferieur a celle des deux gelées (A et B), ceci est du au
traitement thermique appliqués durant la fabrication. Ces gelées ont subi une cuisson a
100°C pendant 10 & 20 min ce qui favorise I’accumulation de 1’hydroxyl méthyl furfural.
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V.4. Comportement rhéologique de la gelée
V.4.1. Comportement rhéologiques selon la méthode standard

Les deux courbes présentent les paramétres rhéologiques des gelées A, B et témoin

(commerciale) sont présentées dans la figure 23.
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Figure 23 : Courbe de viscosité (a) et d’écoulement (Rhéogramme) (b) des gelées A, B et
témoin a 50°C.

D’apres les résultats obtenus on remarque que plus la vitesse de cisaillement augmente
plus la viscosité de la gelée diminue.

D’aprés nos résultats on observe que la viscosité initiale est de 0.7 pa.s pour la gelée A et
de 5.7 pa.s pour la gelée B et une viscosité finale de 0.4 pa.s et de 1.3 pa.s pour les gelée A
et B successivement. La viscosité de la gelée témoin (gelée commerciale) est proche a
celle de gelée A. La différence de viscosité est expliquée par la texture des gels formés.
D’aprés la littérature & un gradient de vitesse 5 s™ des contraintes de cisaillement entre 10
et 70 pa, sont observé. D’apres le rhéogramme (b) en observe des valeurs qui varient entre
3 et 5 pa pour la gelée A et la gelée témoin. La contrainte de cisaillement de la gelée B est
de 17 pa. Cette différence peut étre expliquée par la quantité d’eau emprisonnée dans la
structure du gel formé des deux gelées.
Plusieurs facteurs affectent la mesure de la viscosité peuvent expliquer la différence entre
les gelées. La viscosité peut étre influencée par le temps a 1’état fondu ou bain marie. En
effet si la gelée reste suffisamment longtemps dans un milieu humide, le sucre va se

redissoudre dans la gelée et la viscosité en sera affectée.
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V.4.2. Modéle de Casson

La figure 24 représente les rhéogramme des gelées selon le modéle de Casson.
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Figure 24 : Rhéogrammes des gelées A (a), B (b) et témoin (c), selon le modele de

Casson.

Sur les rhéogrammes (Fig. 24) on observe une diminution de la contrainte de cisaillement

(viscosité) entre la montée et la descente a un gradient de vitesse constant. Ceci nous

montre que la gelée a un comportement thixotrope (restructuration du gel apres

cisaillement), mais cette thixotropie est plus marquée avec la gelée B (536.8 Pa.s).

Les résultats des courbes d’écoulements nous montrent un comportement d’une suspension

dilué qui s’adapte mieux avec le modele de Casson, plus marqué pour la gelée témoin (Fig.

24). Ce sont probablement les interactions entre les particules de sucre et la nature de la

pectine additionnée qui sont responsable de ce comportement. Le % de la pectine utilisé

dépend de la quantité initiale de la pectine du jus utilisé pour la fabrication de la gelée.

Théoriguement la formation des gels a partir de solutions de longues chaines de polymeéres
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comme les pectines se fait grace a des liaisons entre macromolécules voisines formant
ainsi un réseau continu de haute stabilité mécanique. Mais aussi les types de liaison dépend
a la fois des caractéristiques des groupes chimiques placés convenablement le long des
chaines. On soupconnait, alors, les liaisons d’étre des ponts hydrogéne, des attractions
ioniques (attraction entre les groupements carboxyles ionisés et des cations) et peut-étre

méme des liaisons covalentes.

Aussi le pH est un facteur primordial de la gélification de la gelée. Le gel ne pourra se
former si le pH est supérieur a 3,5/3,6. La force de gel, tout comme la température de
gélification sont inversement corrélées au pH. Une différence de pH de 2,82 a 3,12 peut
faire varier de 30 % la force de gel.

V.4.3. Modéle d’Ostwald

22,504 90,00+ Power law
Power law l b: viscosity: 6,019 Pa.s b
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Figure 25 : Rhéogramme des gelées A (a), B (b) et témoin (¢), selon le modéle d’Ostwald.

Sur le rhéogramme (Fig. 25) on constate une diminution de la viscosité avec une

augmentation de la contrainte appliquée a la gelée. La valeur du paramétre d’écoulement n
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du modele d’Ostwald est inferieur a 1. Cela montre que la gelée a un comportement d’un
fluide rhéofluidifiant.

Tableau 30 : Les caractéristiques du modeéle d’Ostwald.

Modéle d’Ostwald
Echantillon Paramétre Thixotropie Erreur standard
d’écoulement n (Pa/s)
Gelée A 0.77 84.74 8.96
Gelée B 0.57 536.8 7.93
Gelée témoin 0.51 31.45 23.74

Le modele d’Ostwald décrit bien le comportement de la gelée B, cela peut étre expliqué
par la forme, la nature et la concentration des sucres de la PDS (Saccharose + fructose +
glucose).

La stabilisation des zones de jonction par les interactions hydrophobes dépend de la
concentration en sucre (63° Brix minimum) et de la géométrie moléculaire des sucres. Il a
été démontré que le saccharose augmente les interactions hydrophobes.

D’une maniere générale, les sucres vont influencer la température de gélification et la force
du gel. Des sucres de haut poids moléculaire vont augmenter la température de gélification
alors que les monosaccharides vont plutot I’abaisser, par rapport au saccharose.

Ce sont probablement les interactions entre les particules de sucre et de la pectine
additionnée, le poids moléculaire et la présence du Ca'™ qui sont responsables du
comportement viscoélastique et thixotrope de la gelée.

Les fluides viscoélastiques peuvent se comporter comme des fluides visqueux ou comme
des solides en fonction du temps d’application d’une contrainte. Si ce temps est inférieur
au temps caractéristique d’écoulement du fluide, la structure interne n’a pas le temps d’étre
fortement modifiée et la réponse du matériau est élastique, comme un solide. En revanche,
si le temps d’application d’une contrainte est supérieur au temps caractéristique du

matériau, la réponse sera visqueuse et le matériau se comportera comme un fluide.
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V.5. Evaluation sensorielles de sirop de datte

Les bulletins d’appréciations des 20 dégustateurs pour les critéres suivants : ’intensité de

I’odeur, saveur sucré, saveur acide, saveur amer, gout fruité sont présentés en (annexe

n°3).

Les résultats de test de Friedman pour les différents sirops de datte sont regroupés dans les
tableaux 31 et 32.

Tableau 31 : Classement des différents sirops selon la somme des rangs.

criteres | Odeur | Saveur sucré | Saveur acide | Saveur amer | Gout fruité
A 1 1 1 4 1
B 2 2 2 3 2
C 3 3 3 2 4
D 4 4 4 1 5
E 5 5 5 5 3

D’aprés le classement des sommes des rangs, le sirop A est le plus sucré avec une saveur

acide et une odeur agréable. Le gout fruité est plus prononcé avec les sirops A et B.

Tableau 32 : Résultats de test de Friedman.

Critéres Fe Fia5 % Interprétation
Iintensité de 27 15 9.49 Fe > Fi: 1l y’a une différence significative entre les
I"odeur différentes concentrations de sirop de datte
saveur sucré | 14.05 9.49 F > Fi: il y’a une différence significative entre les
différentes concentrations de sirop de datte
" 14.07 9.49 F¢> F¢: i1l y’a une différence significative entre les
saveur acide - -
différentes concentrations de sirop de datte
saveur amer 133 9.49 Fc < F¢: il n’y pas une différence significative entre
les différentes concentrations de sirop de datte
gout fruité 61.13 9.49 F.> F¢: i1l y’a une différence significative entre les
différentes concentrations de sirop de datte
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Conclusion générale

La composition chimique de la poudre de datte seche de la varieté Mech Degla est riche en
sucres (75.47%), minéraux (k : 517.35 mg/100g et Na : 79.35 mg/100g) et fibres (3.66 %).
Le jus brut qui a été extrait a partir de la poudre de datte est légérement acide (0.64%),

riche en fraction glucidique (12 °Brix) et minérale, mais trouble (888 NTU), ce qui nous a

conduits a le clarifier.

Aprés acidification, les sucres simples, les éléments minéraux et les acides aminés libres

solubles restent en solution. Une partie des polysaccharides et des fibres insolubles ont été

précipité comme en témoigne la réduction de la turbidité du jus brut acidifié (400 NTU).

Les résultats de la clarification ont montré :

Une réduction de la turbidité du jus de datte clarifié par la gélatine et les tanins. Au
cours de cette clarification, un effet synergique a été remarqué entre I’action de la
gélatine et celle des tanins; il s’est traduit par une diminution plus importante de la
turbidité (26.3 NTU). L’effet conjugué du mélange gélatine+ttanin est donc plus
efficace que I’un ou I’autre de ces deux clarifiants utilisé seul (113 NTU pour la
gélatine et 97 NTU pour les tanins). Cette efficacité est illustrée par un abattement
1.5 fois plus important que celui observé pour le jus clarifié par la gélatine seul
(87.27% contre 89.07% pour les tanins).

La bentonite est plus efficace pour la clarification du jus de datte, avec une
concentration micellaire critique de 1% avec une turbidité de 7.01 NTU.

La concentration micellaire critique est de : 0.02 ; 0.16; 0.05; 1 et 0.6 % pour la
gélatine, les tanins, le mélange gélatine+tanin, le kieselguhr et le mélange

kieselguhr + bentonite successivement.

L’¢étude rhéologique montre que :

La gelée témoin a un comportement d’une suspension diluée qui s’adapte mieux
avec le modele de Casson.

La gelée de datte a un comportement rhéofluidifiant mais aussi thixotrope. Ce
comportement a été analysé par une loi en puissance de type modeéle d’Ostwald.

La variation de viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement montre que les
gelées étudiées sont thixotropes : le cisaillement provoque une rupture réversible de

la gelée.
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Les interactions entre les particules de sucre de datte et de la pectine additionnée,
son poids moléculaire et la présence du Ca™ sont responsables du comportement

viscoélastique et thixotrope de la gelée.

Le test de Friedman montre une différence significative entre les différents sirops analysés

du point de vue odeur, saveur sucré, saveur acide et gout fruité.

L’analyse sensorielle montre que le sirop le moins concentré est le plus le plus apprécié du

point de vue sucrosité, saveur acide et odeur avec un gout fruité plus prononcé.

A D’issue de cette étude portant sur 1’extraction du jus a partir de la poudre de dattes

«MechDegla », I’optimisation de la clarification du jus par les divers agents clarifiants,

préparation du sirop concentré et fabrication de deux types de gelées, nous proposerions

certaines perspectives permettant d’améliorer davantage cette étude et mettre en place cette

étude a I’échelle industrielle.

A cet effet, nous souhaiterions de :

>
>

Répertorier les zones géographique de la production des dattes seches ;

Sensibiliser les pouvoirs publics, promoteurs des politiques industrielles et
commerciales, pour orienter les actions des administrations et des structures
publiques d'appui pour renforcer les entreprises de la branche ;

Mettre en place un plan d’expérience pour mieux optimiser la clarification ;

Mettre au point plusieurs formulations de jus de dattes clarifiés dans divers
emballages ;

Mettre au point plusieurs formulations de gelées dans divers emballages.
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Annexe-1-
|. Les courbes d’étalonnage
I.1.Les éléments minéraux

Tableaul : la gamme étalon de Potassium (k).

Concentration en mg/I 150 | 300 |450 | 600 | 750 |900

Solution de potassium enml | 10 20 30 |40 50 60

Eau distillée en ml 90 80 70 |60 50 |40
Densité optique 3,31 | 4,90 [ 6,26 | 7,58 | 8,64 |9,71
12
10 y = 0,0085x +2,2873

RZ= 0,993M

e .

¢ —— Linéaire (y)

densité optique

o N B~ OO

0 500 1000
Concentration (mg/l)

Figure 1 : courbe d’étalonnage de KCI.

Tableau?2 : la gamme étalon de Sodium Na.

Concentration en mg/I 10 (20 |30 |40 |50 |60

Solution de sodiumenml | 2 4 6 8 10 12

Eau distillé en ml 98 196 |94 |92 |90 |88

Densité optique 0,17 {1 0,38 | 0,55 | 0,66 | 0,69 | 0,78
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courbe d'étalonnage de NacCl
0,9
0’8 ] — y2
gé_ 0,7 - =0,
206
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So5 *
204
= /6/ ® vy
g 03 Linéaire (y)
— LIneaire (y
Q0,2 S
0,1
0 T T T 1
0 20 40 60 80
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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)]

1.2.Les sucres totaux

Tableau 3:Gamme étalon de glucose a 0,01% pour les sucres totaux.

Concentration en mg/ml 0002 |004 |006 |008 |01

Quantité de glucoseenml | 0] 0,02 |0,04 |0,06 (0,08 |1

Eau distillé en ml 0]9,8 9,6 9,4 9,2 9

Densité optique 010,154 | 0,497 | 0,820 | 0,994 | 1,072
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Figure 3 : Courbe d’étalonnage de glucose a 0,01gr.

» Conversion de mg/l en mg/kg :

Elément (ug / g) = (C) (V) (d.f) /W

Annexes

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

ml.

- Si vous connaissez la densité de la solution exprimée en kg / |, vous pouvez diviser votre
valeur en mg / | par la densité de sorte que (mg /1) / (kg /1) donne une valeur en mg / kg.
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Annexe-2

Il. Préparation des réactifs utilisce de HM F

-Solution Carrez | : Dissoudre 15gr d’hexacyanoferrate de potassium (1), K4Fe(CN) ¢ 3H,0O
dans 1’eau distillée a 100ml.

-Solution Carrez 11 : Dissoudre 30gr d’acétate de zinc dans I’eau distillée, Zn (CH3z, COO) ».
2H, O et compléter a 100ml.

- Solution de bisulfite de sodium 0.2 gr/100gr : Dissoudre 0.2gr de NaHSOs;, (ou
métabisulfite Na,S,0s) dans I’eau distillée et diluer a 100 ml Préparer une solution fraiche

quotidiennement (effet optimale dure 1 heure).
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Annexe-3-

I11. Evaluation sensorielles des sirops de datte

Exemple d’un bulletin de dégustation des différents sirops de datte.
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Tableau 4 : Résultats de test de dégustation des différents sirops de datte (odeur).

N°':u';':: dl A | 8| c| b |cE
1 5 4 3 2 |1
2 5 4 3 |2 |1
3 45 |25 |25 |45 |1
4 5 35 (35 |15 |15
5 1 35 (35 [35 |35
6 5 4 (3 |2 |1
7 5 4 3 |2 |1
8 5 4 3 2 |1
9 45 |45 [3 |2 |1
10 5 4 3 2 |1
11 3 3 3 [3 |3
12 45 |45 [3 |15 |15
13 15 |15 |35 |35 |5
14 2 45 |45 |2 |2
15 5 25 |25 |25 |25
16 4 4 |4 |2 |1
17 5 3 3 [3 |1
18 45 |45 |2 |2 |2
19 4 2 |1 |4 |a
20 45 |45 |3 |15 |15
‘;‘;T;;e desles 172 |60 |a85 [365
Classement | 1 2 3 4 5
R? 6889 |5184 3600 | 2352 | 1332
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Tableau 5 : Résultats de test de dégustation des différents sirops de datte (Saveur

sucré).
N°':u';: de| B C D E
1 5 4 3 2
2 5 4 3 2
3 4 15 |4 4 1,5
4 5 3 3 1 3
5 25 |1 25 |45 a5
6 35 (35 |25 |25 |1
7 5 4 3 2 1
8 4 25 |5 1 2,5
9 4 4 4 15 |15
10 4 4 3 2 1
11 45 |45 |3 15 |15
12 15 |15 |3 45 |45
13 35 (35 |1 3,5 |35
14 5 4 1 25 |15
15 4 4 15 |4 2,5
16 4 4 4 15 |15
17 4 4 4 15 |15
18 45 |45 |2 2 2
19 45 |3 15 |15 |45
20 45 |45 |3 15 |15
;‘::grze deslgs  lea |57 |a65 |25
Classement | 1 2 3 4 5
R? 6724 |4761 |3249 |2162,3|1806
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Tableau 6 : Résultats de test de dégustation des différents sirops de datte (Saveur

acide).

N°':u'?:: dl Ao | B | c|Dp|E
1 s 4 |2 [3 |1
2 4 |1 [3 |2 s
3 25 (25 |25 |5 |25
4 3 |5 [3 [3 |1
5 5 3 |4 |15 |15
6 2 (4 |1 a4 |a
7 5 4 3 |2 |1
8 s 2 & |2 |2
9 25 (25 |1 |45 |a5
10 s (1 |4 [3 |2
11 5 (35 [35 |15 |15
12 5 (3 |4 |15 |15
13 1 |2 [3 Ja s
14 45 |45 [1 |2 |3
15 s 4 |2 [3 |1
16 35 (35 [35 |1 |35
17 4 |15 [4 |4 |15
18 s 4 |2 |2 |2
19 s 4 (25 |1 |25
20 45 |a5 [3 |2 |1
;z':g'ze deslers (635 |56 |52 |47
Classement | 1 2 3 4 5
R? 6642 |4032 |3136 2704|2209
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Tableau 7: Résultats de test de dégustation des différents sirops de datte (Saveur

amer).

N°':u';: e Al 8| c | D E
1 5 3 |4 1 |2
2 5 4 |2 3 |1
3 25 |25 |25 |5 |25
4 5 35 |35 |15 |15
5 1 25 |45 |45 |25
6 4 5 |2 3 |1
7 1 2 |3 4 s
8 2 2 las [as5 |2
9 45 [3 |2 45 |1
10 5 4 |1 3 |2
11 3 3 |3 3 |3
12 1 3 |4 2 s
13 3 3 |3 3 |3
14 15 |15 |5 3,5 (3,5
15 1 5 |3 3 |3
16 3 3 |3 3 |3
17 25 |25 |25 |25 |5
18 5 25 |25 |25 |25
19 15 |4 |4 4 |15
20 1 2 |3 45 |45
‘;‘::ge des)css 61 |62 |65 |54,
Classement | 4 3 2 1 5
R? 3306 |37213844 |4225 [2970,3
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Tableau 8: Résultats de test de dégustation des différents sirops de datte (Gout

fruite).

N°r:u?:: de| o B | c| Db | E
1 5 |4 |3 |2 1
2 5 3 |4 |2 1
3 4 |4 |a |2 1
4 5 35 |35 |2 1
5 3 3 |3 |3 3
6 1 |2 3 a4 s
7 5 |4 |3 |2 1
8 4 & |a 1 |2
9 5 |4 [3 [2 |a
10 5 |3 |2 (1 3
11 3 |3 [3 |3 3
12 3 (3 [3 |3

13 45 |45 |1 |2 1,5
14 45 |45 |15 |3

15 45 |45 |3 |15 |15
16 45 (45 |3 |2 1
17 4 |4 |4 |15 |15
18 4 |4 |a |2 1
19 45 (25 |25 |1 |45
20 3 |3 [3 |3 3
;z:g'ze deslg1s |72 |60,5 43 |61
Classement | 1 2 4 5 3
R? 6642 | 5184 |3660 | 1849 |3721




