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RESUME

RESUME

L’objectif de cette é¢tude c’est d’examine l'impact de la température de cuisson sur la couleur
et l'activit¢ de l'eau des cookies, et modélise les isothermes de sorption en utilisant les
modeles BET et GAP. Les résultats révelent que des températures de cuisson plus élevées
augmentent significativement le brunissement des cookies et réduisent leur activité¢ de I'eau,
ce qui est crucial pour prolonger leur durée de conservation. Les parameétres de couleur (L*,
a*, b*) changent notablement avec les variations de température, indiquant des modifications
de la luminosité et des tonalités de couleur. Les deux modeles, BET et GAP, s'ajustent
efficacement aux données expérimentales, le modele BET étant plus précis a 30°C et le
modele GAP offrant une meilleure adéquation globale a des températures plus élevées. La
capacité d'adsorption augmente légérement avec la température, suggérant des interactions
moléculaires plus fortes. Ces informations sont précieuses pour optimiser les conditions de
cuisson et de stockage, améliorer la qualité des produits et répondre aux préférences des
consommateurs. Cette étude fournit des directives pratiques pour l'industrie de la boulangerie

afin d'améliorer la qualité et la longévité des produits de boulangerie.

Mots clés : Température de cuisson, couleur, activité de l'eau, isothermes de sorption,

modélisation, optimisation, conservation.



ABSTRACT

ABSTRACT

The objective of this study was to examine the impact of baking temperature on the colour
and water activity of cookies, and to model sorption isotherms using BET and GAP models.
The results reveal that higher baking temperatures significantly increase the browning of
cookies and reduce their water activity, which is crucial for extending their shelf life. The
colour parameters (L*, a*, b*) change significantly with temperature variations, indicating
changes in brightness and colour tones. Both the BET and GAP models fit the experimental
data effectively, with the BET model being more accurate at 30°C and the GAP model
providing a better overall fit at higher temperatures. Adsorption capacity increases slightly
with temperature, suggesting stronger molecular interactions. This information is valuable for
optimising cooking and storage conditions, improving product quality and meeting consumer
preferences. This study provides practical guidelines for the bakery industry to improve the

quality and longevity of bakery products.

Keywords: Baking temperature, cakes colour, water activity, sorption isotherms, Modeling,

optimization, preservation.
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INTRODUCTION

INTRODUCTION

L'industrie alimentaire moderne est constamment a la recherche de moyens pour améliorer la
qualité des produits et prolonger leur durée de conservation, tout en répondant aux attentes
croissantes des consommateurs en matieére de gott, de texture et de sécurité alimentaire. Parmi
les nombreux produits alimentaires, les cookies occupent une place importante en raison de

leur popularité mondiale et de leur grande diversité de recettes et de saveurs (Sarié et al.

2015).

La cuisson des cookies est un processus complexe qui influence de nombreux paramétres de
qualité, notamment la couleur, la texture, et I'activité de I'eau, la maitrise de ces paramétres est
essentielle pour garantir la satisfaction des consommateurs et la stabilité des produits au cours
du temps. La couleur, par exemple, est souvent le premier indicateur de qualité percu par le
consommateur, et elle peut étre significativement affectée par la température de cuisson. De
méme, l'activité de 1'eau joue un rdle crucial dans la conservation des cookies, influencant leur
texture et leur susceptibilité a la croissance microbienne (Korus et al. 2017). En outre, la
conservation des aliments est le processus qui consiste a garder intactes les qualités ou la
nature souhaitées d'un aliment pendant une durée prédéterminée, de manicre a ce qu'il soit siir
et agréable a consommer. L'application de diverses techniques de traitement et le stockage
dans des conditions appropriées peuvent aboutir a I'élaboration d'un produit alimentaire stable.
Le défi auquel sont confrontés les scientifiques et les ingénieurs en nutrition est de déterminer
la stabilité des aliments sur une base scientifique plutét qu'empirique (Sandulachi et al.,
2012). Les modéles BET (Brunauer, Emmett et Teller) et GAP (Generalized Adsorption
Polynomials) sont des outils puissants pour analyser les isothermes de sorption. Ils permettent
de comprendre comment l'eau est adsorbée par les cookies a différentes températures, ce qui

est essentiel pour prédire leur comportement durant le stockage (Touil et al., 2015).

Cette étude se propose d'examiner en détail 1'impact de la cuisson sur la couleur et 1'activité de
l'eau des cookies, et de modéliser les isothermes de sorption en utilisant les modeles BET et
GAP. En comprenant comment ces variables interagissent, il est possible d'optimiser les
conditions de cuisson et de stockage pour améliorer la qualité finale des produits. L'objectif
de cette recherche est donc double : d'une part, déterminer l'influence de la température de
cuisson sur les caractéristiques des cookies, et d'autre part, utiliser des modeles de sorption

pour optimiser les conditions de conservation.



INTRODUCTION

Cette theése est structurée en trois chapitres, le premier chapitre présente une recherche
bibliographique sur les biscuites et, les paramétres de cuisson et leur influence sur la qualité
des produits de boulangerie. Le deuxiéme chapitre détaille les méthodologies utilisées pour
mesurer la couleur, l'activit¢ de l'eau et modéliser les isothermes de sorption. Enfin, le
troisieme chapitre discute des résultats obtenus et propose des recommandations pratiques

pour 'optimisation des conditions de cuisson et de stockage des cookies.
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Chapitre 1. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

1.  Biscuits

1.1.  Généralités

Les biscuits sont les produits de boulangerie les plus populaires et consommés par presque
tout le monde. Cela est principalement di a leur caractére prét a consommer, nutritifs ayant
une longue durée de conservation, a leur disponibilité¢ en de nombreuses variétés et a leur prix
abordable. D'apres les statistiques de production, les trois principaux producteurs de biscuits
sont respectivement les Etats-Unis, la Chine et I’Inde (Misra et al., 2014). Le nom « biscuit »
est né en France pour décrire un type de pain qui, cuit deux fois, devenait dur pour une
meilleure conservation et a beaucoup changé depuis. Il peut étre défini comme un produit de
boulangerie a base de farine de blé, de sucre et de graisse, et dont la teneur en humidité est

inférieure a 4 % (et l'activité de I'eau inférieure a 0,3 %) (Manley, 2005).

En raison de la concurrence sur le marché et de la demande croissante de produits sains,
naturels et fonctionnels, des tentatives sont faites pour améliorer la valeur nutritive et la
fonctionnalité des biscuits en modifiant leur composition nutritive (Vitali et al., 2009). Des
innovations dans les formulations de biscuits comprennent l'utilisation d'ingrédients non
céréaliers pour la fabrication de biscuits sans gluten, le remplacement partiel de la graisse et
du sucre par des ingrédients mimétiques et l'incorporation de nouveaux ingrédients bénéfiques

pour la santé (Arshad et al., 2007).

1.2.  Classification

L’infinie variété des biscuits est le fruit des savoirs faire les plus divers, puisés dans la
tradition culinaire familiale, faisant preuve d’un incessant renouvellement d’imagination pour
s’adapter aux attentes des consommateurs. La multiplicité des recettes offre une gamme tres
¢tendue de biscuits. En raison de la grande variation des productions ; il n’existe pas de
classification officielle des biscuits (Davidson et al., 2018). Cependant, une classification

peut étre envisagée en se basant sur la consistance de la pate avant cuisson (Broutain, 2001) :

— Les pates dures ou semi-dures : donnant naissance au type de biscuits secs sucrés et

salés : casse-crolte, sablés, petit beurre, etc.

— Les pates molles : s’adressent a la patisserie, Il s’agit a la fois de biscuits secs, tels que

boudoirs, langues de chat et moelleux tels que génoises, madeleines, cakes, macarons.
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La particularité de ces biscuits est leur richesse en ceufs et en maticres grasses. Ils

représentent environ 26.5 % de la consommation.

— Les pates qui ont une forte teneur en lait ou en eau et contiennent peu de matieres

grasses. Ce sont les pates a gaufrettes (10.5 % de la consommation).

Les biscuits peuvent étre classés suivant la recette. On distingue : les biscuits salés (palmier
herbes de Provence, fine pailles olive noire, biscuits feuilletés, pur beurre au fromage) et les
biscuits sucrés (biscuits secs et gouter, les biscuits aux ceufs et gaufrettes, les biscuits

patissiers, chocolatés et assortiments, les madeleines, cakes, fourrés etc. ( Kiger et al., 1967).

1.3.  Matieres premiéres entrant dans la fabrication des biscuits

1.3.1. Farine

La farine est un constituant de base trés important des biscuits. Le blé contient 85 %
d'endosperme, 13 % de son et 2 % de germes. Pour la fabrication des biscuits, on utilise de la
farine de bl¢ raffinée, qui constitue principalement la partie endosperme du blé¢ (Davidson et
al., 2018). Le type de farine utilis¢ dépend du biscuit : variété a pate courte — farine faible (7 a
9 % de gluten) ; variété¢ a pate dure — farine forte (9 a 11 % de gluten) ; et variété de pate
fermentée — farine forte (9 a 11 % de gluten). La farine de différentes variétés de blé varie en
termes de teneur en protéines et de qualité. La farine de blé est la seule a posséder des
propriétés viscoélastiques, essentielles pour la rétention des gaz et la formation d’une

structure aérée (Kiger et al., 1967).

La classification générale des farines -comme montre le tableau 3- est basée sur la teneur en
cendres ou mati¢res minérales. Du type 45 a 150, on passe de la farine la plus blanche (faible
taux d'extraction en farine) a la plus "piquée", riche en enveloppes du grain (taux d'extraction
en farine ¢levé). Cette différenciation est basée principalement sur la notion de pureté ou de
blancheur, et ne correspond pas a une notion de valeur technologique méme si le travail des
pates est plus ais¢ avec des farines blanches qu'avec des farines bises et complétes (Romain

etal., 2007).
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Tableau 1. Déférents types de farines (Romain et al, 2007)

Type Taux de cendre (% MS)  Humidité (%) TE Utilisation

T45 <0.50 15.5 67 Patisserie, viennoiserie, sauces. ..

T55 0.50—0.60 15.5 75 Pain de compagne

T65 0.62 —0.75 15.5 7y ~ Paindecompagne,
enrichissement

T80 0.75-0.90 15.5 80-85  Pain semi complet

T110 1.00-1.20 15.5 85-90  Pain complet

T150 > 1.40 15.5 90-98  Pain complet

La farine T45 est la farine blanche utilisée pour la patisserie. Celle destinée de biscuiterie est
d’ordinaire fabriqué a partir de blé trés tendre et peut glutineux, les variétés qui convient le
mieux sont les blés anglais, les farines doit étre trés fines, elles doivent contenir peu de gluten
et étre trés extensible. L humidité doit étre assez importante pour la plupart des types de

biscuites (Broutain et autres 2001).

1.3.2.  Graisses, huiles et émulsifiants

Les biscuits étant un produit de longue conservation, toute matiére grasse utilisée doit étre
stable dans les conditions de stockage. L'huile végétale, le beurre et les graisses inter-
estérifiées sont couramment utilisés dans la fabrication des biscuits. Ces graisses doivent étre
de haute qualité car elles peuvent subir une lipolyse si les acides gras sont séparés du glycérol,
soit en raison de la saponification (en présence d'agents levants bicarbonates), de I'oxydation
chimique ou de l'action d'enzymes. C’est pour cette raison que les graisses et les huiles
utilisées dans la fabrication des biscuits sont toujours additionnées d’antioxydants (Jacob et
Leelavathi 2007). Les principales fonctions des graisses et des huiles dans la préparation des

biscuits sont :
— Conférer un effet attendrissant a la pate pour une texture moelleuse au biscuit ;
— Améliorer l'usinabilité de la pate ;

— Améliorer l'appétence du biscuit.

Si des émulsifiants appropriés sont utilis€s, il est parfois possible de réduire la teneur en
matieres grasses d'une recette d'environ 20 %. Ce changement pourrait étre apporté soit pour
des considérations nutritionnelles, soit par volonté de réduire l'utilisation de l'ingrédient
majeur le plus cher. Un mélange de tensioactifs dans les biscuits mi-sucrés a été associé¢ a

plusieurs avantages, tels qu'un temps de mélange plus long, une plus grande stabilité du
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mélange, un taux réduit de décomposition de la pate, une répartition uniforme des graisses, la
prévention de la migration de I'humidité et une amélioration de la texture (Mahdi et Dawoud

1986).

1.3.3.  Sucres
Le sucre utilisé dans la fabrication des biscuits peut aller des sucres simples comme le glucose
et le 1évulose (monosaccharides) aux sucres complexes comme le saccharose et le maltose
(disaccharides). On utilise généralement du saccharose (normalement sous forme solide) et du
sirop de glucose. Le lactose peut étre présent directement comme ingrédient ou dans le lait
écrémé ou la poudre de lactosérum. Des maltodextrines, qui sont en fait du sirop séché par
pulvérisation de glucose a faible équivalence de dextrose, sont parfois ajoutées pour améliorer
le croustillant. En bref, le sucre utilis¢é dans la fabrication des biscuits peut aller du sirop
inverti, du sirop dor¢, du sirop de glucose, du miel a un produit riche en fructose (Misra,
2014). Les fonctions du sucre dans la fabrication des biscuits peuvent étre résumées (Miller
1985) :

— Confére un gott et une saveur sucrée.

— Il a une action attendrissante sur les protéines de la farine.

— Etant hygroscopique, il aide a retenir 'humidité (conservation).

— Couleur due a la caramélisation du sucre ainsi qu'a la réaction de Maillard.

— Effet lubrifiant sur les brins de gluten et aide a acquérir du volume.

— Essentiel a l'activité de fermentation de la levure pour produire du gaz CO> qui

souleve la pate et lui confére un volume approprié.

1.3.4. (Eufs

Les ceufs sont employés avec une grande diversité dans les biscuiteries soit entiers, soit le
blanc seulement ou le jaune d’ceuf. L’ceuf est composé de 12% de coquille et de membrane,
55% de blanc d’ceuf et 33% de jaune d’ceuf. Il contient environ 77% d’eau, 11% de protéines
et 10% de lipides. Le reste des composants sont des nutriments d’intéréts tels que des
minéraux (fer, phosphore), des vitamines liposolubles (A, E, K) et des vitamines

hydrosolubles (B et B12) (Davidson et al., 2018).

Le blanc d’ceuf, aussi appelé albumen contient 88% d’eau, 10,6% de protéines, 0,9% de
glucides et 0,5% de cendres. Cette fraction comporte la majorité des protéines (85%) :

I’ovalbumine (54%), 1’ovotransferrine (12%), I’ovomucoide (11%), les globulines (8%) et le
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lysozyme (3,5%). Le jaune d’ceuf ou vitellus est composé de 51,1% d’eau, 30,6% de lipides,
16% de protéines, 1,7% de cendres et 0,6% de glucides. C’est une émulsion de lipides dans

une solution aqueuse protéique (Loubar et al., 2019).

L’ceuf posséde des propriétés fonctionnelles qui sont liées a ses protéines et aux
phospholipides qui le composent (Bennion et al., 1997) :

1. Pouvoir moussant : lors de la cuisson, les protéines globulaires du blanc d’ceuf
contribuent a la stabilisation des alvéoles grace a un réarrangement conformationnel
rapide qui méne a la formation d’un film a I’interface des alvéoles.

2. Pouvoir émulsifiant : les propriétés émulsifiantes du jaune d’ceuf sont dues aux
lipoprotéines de faible densit¢ (LDL) qui abaissent la tension interfaciale
(phospholipides) tout en formant un film résistant (protéines) autour des gouttelettes
de matiere grasse ; ceci favorise la dispersion de la maticre grasse sous forme de fines
gouttelettes pendant le battage et contribue a la stabilisation de I’émulsion huile/eau.

3. Pouvoir gélifiant : fixation de la structure par la coagulation des protéines de I’ceuf qui

favorisent la texture moelleuse.

1.3.5. Poudres levantes et améliorants

Les poudres a lever aussi appelées poudres levantes (PL), sont des additifs alimentaires. Elles
sont généralement composées d’une base et d’un acide. Le role des PL est de produire du gaz,
le dioxyde de carbone (CO2), dans le but d’augmenter le volume du produit, lui donner une
structure alvéolaire uniforme et d’obtenir une structure aérée et légere. L’avantage des
poudres levantes est leur faible colit mais aussi leur facilité d’utilisation. Les PL sont préférés
aux levures dans les produits riches en sucres comme les produits de patisserie car les levures

sont beaucoup moins actives avec une pression osmotique €levée (Shelke et al., 1990).

Les améliorants sont utilisés dans les produits céréaliers afin de corriger les défauts de
certaines farines, rendre plus constantes la qualité de celles-ci. Ils peuvent étre d’origine
naturelle ou de synthése. Par exemple, un améliorant peut aider la pate a lever (activation de
la fermentation), assouplir la pate, augmenter sa force, lui donner une meilleure couleur, ou
lutter contre les problémes bactériologiques.

1.3.6. Eau

L’eau est utilisée d'une fagcon primordiale dans tout le processus de la fabrication des produits
alimentaires y est compris les biscuits, ¢’est un substrat des principales réactions

biochimiques et microbiologiques (Denis et al., 2013).
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L’eau assure la dissolution des composés solubles et est donc essentielle pour ’homogénéité
et la cohésion de la pate biscuiticre. Elle intervient dans la plupart des réactions physico-
chimiques ayant lieu dans la pate. L’augmentation de la quantité d'eau produit une réduction
de la consistance et une augmentation de la fluidité et de I'adhérence de la pate, par contre sa

diminution rend la pate fragile et provoque une formation d’une crotite di a la déshydratation

a la surface (Mine et al., 2002).

1.4.  Procédé de fabrication industriel d’un biscuit

L'organigramme de la figure 1 fournit une bréve description introductive du processus de
fabrication du biscuit et des sous-processus. Les biscuits sont fabriqués principalement a
partir de farine de blé, de sucre, de graisse et d'agent levant, ainsi que d'autres ingrédients
mineurs. Ces ingrédients sont mélangés selon 1'une des rares approches disponibles pour le
mélange dans des pétrins. On obtient ainsi la pate a biscuit, qui est ensuite travaillée a l'aide
de rouleaux pour obtenir des feuilles (procédé de laminage) de pate ayant une épaisseur
optimale. La forme du biscuit est obtenue a partir de moules découpés sur la ligne de
convoyage, d'ou ils entrent dans le four de cuisson. Les biscuits cuits au four sont laissés
refroidir puis emballés. Le procédé peut comporter des sous-étapes supplémentaires en
fonction du type de biscuit et du choix du procédé (Misra, 2014). Ce procéd¢ fournit une
description générale de la fabrication des biscuits et peut étre considéré comme une base pour

plus de détails sur les différentes étapes impliquées et qui sont bien décrites en bibliographie.
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Prémélange d'ingrédients intermédiaires

Crémage
(mélange de graisse, d'eau sucrée et de produits chimiques)

Meélange primaire

(poussicre de pate d'essence de couleur)

Meélange secondaire
Mise en forme
Feuilletage (dans les pates dures et autres biscuits)
Découpe ou moulage
Patisserie
Refroidissement

Emballages primaires et secondaires

Figure 1. Organigramme du processus de fabrication du biscuit (Misra, 2014).

1.5.  Caractérisation des phénomeénes physico-chimique induit durant la cuisson

La cuisson est un processus complexe durant lequel se déroulent de multiples changements
physiques et chimiques. De point du vue physique, ce processus fait appel aux transferts de
maticre et de chaleur, qui sont étroitement dépendants de la température et de la durée de
cuisson. Ce couple température/temps joue un role important dans le développement de la
qualité sensorielle (arome, couleur et texture) du biscuit. Il est important de noter que le
développement de la texture, de gout et de la couleur dépend également des ingrédients qui

rentrent dans la composition de la pate biscuitiére (Lundqvist et autres 2005).
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Facteurs incontrélables
Matiéres premiéres

J

‘ . Biscuit
|  Entrée > Cuisson Sortie > abase
de blé

[

Facteurs contrdlables

Température de cuisson Humidité du biscuit
Temps de cuisson Epaisseur du biscuit
Cassure
Couleur

Figure 2. Mod¢le général du processus de cuisson des biscuits a base de blé (Mamoumi et
al., 2012).

1.5.1. Transformations physiques li¢es a la cuisson

Il sera décrit dans cette partie les modifications hydrothermiques touchant les principaux
constituants de la pate de biscuits :

a. Amidon. L’amidon représente (80 et 84% MS de la farine) est I’acteur du phénoméne de
gélatinisation lors de la fabrication des biscuits. L’¢lévation de la température de la pate
entraine 1’augmentation de l'agitation des molécules provoquant la perte de cristallinité¢ des
chaines linéaires d’amylose et des zones cristallines de I’amylopectine. L’eau est alors
absorbée par le granule d’amidon qui gonfle et éclate laissant s’échapper les chaines
d’amylose hors du granule. Il en résulte une augmentation de volume, une diminution de la
mobilité des granules et une diminution de I’eau. L’amidon gélatinisé peut subir ensuite une

hydrolyse sous I’action des amylases (Darimont et al., 2022).

b. Protéines. Durant le chauffage, les protéines subissent deux transformations successives :
La premiére est une dénaturation thermique, réversible, qui affecte spécifiquement les
protéines globulaires. Elle consiste en un changement de conformation de la protéine di a des
liaisons hydrogene, induisant la modification de ses propriétés fonctionnelles (perte de
solubilit¢). La seconde transformation, irréversible, consiste en une agrégation qui est le
résultat de 1’action d'effets hydrophobes et de liaisons -SH entre fragments protéiques

initialement dispersés. Cette transformation physique est sensible a la vitesse d’¢lévation de

10
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température ;le processus d’agrégation est important pour une vitesse plus lente (Lassoued et

al., 2002).

c. Sucres. Le sucre présente une grande importance dans la définition de la résistance du
biscuit a la fracture apres la cuisson et sa capacité a la déformation suite au stockage. Il a été
démontré que le glucose et le sucre invertis influencent les caractéristiques rhéologiques de la
pate biscuitiere, en particulier 1’adhérence et la viscosité, alors que le sirop de fructose

favorise le développement de la couleur (SaiManohar et al. 2002).

c¢. Lipides. D¢s les premicres minutes de cuisson la matiére grasse fond et probablement
méme lors du repos de la pate, puisque selon, cette température varie entre 15 et 50°C.
L’augmentation dela qualité¢ de mati¢re grasse dans la pate, favorise le développement d’une

structure dur du biscuit (Lassoued et al., 2002).

1.5.2. Transformations chimiques induites par la cuisson

a. Carameélisations. La réaction de caramélisation, intervient lors du chauffage a haute
température, est responsable du développement d’une couleur brune et d’un ardme typique de
caramel. La température a laquelle le saccharose peut entrer dans la caramélisation est bien
supérieure a celle du glucose et du fructose. Etant donné que le saccharose est un disaccharide
non réducteur, il doit d’abord subir une réaction d’hydrolyse. Le fructose apparait comme le
sucre ayant une température d’entrée en réaction la plus basse. La caramélisation requiert

¢galement un pH compris entre 3 et 9 (Chevallier et al., 2002).

b. Réaction de Maillard. La réaction de Maillard implique une réaction entre un acide aminé
et un sucre réducteur menant a la formation de pigments bruns (mélanoidines) et a un grand
nombre de produits volatils. Il s’agit de la principale réaction de développement de composés
aromatiques lors d’un traitement thermique d’un aliment. Vue la complexité de la réaction, la
description de son mécanisme de réaction semble impossible. Néanmoins, elle peut étre

découpée en trois phases (Pico et al., 2002):

1. Phase précoce : aboutissant a la formation des composés d’Amadori.
2. Phase avancée : dégradation des composés d’ Amadori.
3. Phase tardive : formation des mélanoidines.
c. Auto-oxydation des lipides. La peroxydation lipidique est activée lorsque 1’activité de

I’eau est comprise dans ’intervalle 0,6-0,8, autrement dit au moment ou les réactions de

caramélisation et celle de Maillard sont au minimum de leur activité. Si I’on considere de plus

11
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que I’énergie d’activation de ces réactions est faible, on comprend que la peroxydation des
lipides risque de se produire trés tot au cours de la cuisson (Kroh et al., 2002).

Or, il est établi que les composés aldéhydiques générés apres la peroxydation lipidique
réagissent avec les acides aminés pour donner des bases de Schiff. Cette réaction est
considérée comme faisant partie de la réaction de Maillard au méme titre que la réaction
d’addition des sucres réducteurs sur les amines. En effet, la présence des produits d’oxydation
des lipides tels que les aldéhydes, en présence de protéines, permet de déclencher la réaction

de Maillard (Belitz et al., 2002).

2. Caroube

2.1.  Généralités

Ceratoniasiliqua L. appartient a la famille Fabaceae. Le caroubier est arbre héliophile et
thermophile appartenant a I'étage bioclimatique semi-aride et aride, capable de s'adapter
facilement a différents types de sols. Il s'agit d'une espece fruitier polyvalente etindustrielle
qui présente une grande capacité a résister aux sécheresses (Yousif et autres). Le fruit de la
caroube, également appelé gousse de caroube, se compose généralement de 80-90% de pulpe
et de 10-20% de graines en poids, il contient également 50-65% de sucres, ~11% de fibres

alimentaires, 1-5% de protéines, 1- 6% de minéraux et 0,2-0,8% de lipides (Oziyci et autres).

Originaire du Moyen-Orient, le caroubier est un arbre essentiellement méditerranéen
d’importance écologique, industrielle et ornementale indiscutable. On le rencontre a 1’état
naturel principalement en Espagne, Portugal, Maroc, Gréce, Italie, Turquie, Algérie, Tunisie,
Egypte, et Chypre. Il a été introduit aussi en Australie, en Afrique du Sud, aux Etats-Unis et

en Amérique du Sud.

Figure 3. Distribution mondiale du caroubier (Batlle et al. 1997).
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2.2.  Fruit du caroubier

L'arbre produit des fruits sous forme de gousse comestible, également connu sous le nom de
caroube. Le fruit mlr est une longue gousse en forme de cimeterre (10-25 cm) et contient
plusieurs graines dures enrobées dans une pulpe (Figure 3a). Le rapport graine/pulpe peut
varier entre 10 et 20 % : 80 a 90 %, augmentant du type cultivé au type sauvage, car la partie
pulpe du type sauvage est plus petite que celle cultivée (Yatmaz et Turhan, 2018). La pulpe
charnue est constituée d’environ 50 % de sucres (saccharose, glucose, fructose et maltose),
18 % de cellulose et d’hémicellulose, 16 a 20 % de tanins et 1 a 2 % de protéines. Les graines
de caroube se caractérisent par une couleur brune, une dureté importante, une longueur
d'environ 10 mm et un poids d'environ 0,2 g par graine. Les graines sont composées de peau
(30 a 33 % p/p), d'endosperme (42 a 46 % p/p) et de germe (23 a 25 % p/p) (Tous et Antoni,
2013).

[a |

Graines
> < 2

Figure 4. Gousses de caroube immatures (a) et matures, coupe longitudinale d’une gousse de
caroube (b) (Tous & Antoni, 2013)

2.3. Transformation

Le caroube revét une importance potentiellement significative pour l'industrie alimentaire en
raison de ses constituants phytochimiques dotés de propriétés fonctionnelles, de propriétés
aromatisantes et de bienfaits nutritionnels. Les gousses de caroube sont séchées apres la
récolte pour réduire I'humidité a environ 8 %, puis concassées pour séparer les graines de la

pulpe (Papaefstathiou and Agapiou, 2018).
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2.3.1. Graine

La graine de caroube est utilisée pour la production de gomme de caroube (LBG), un
polymeére utilis¢é comme additif alimentaire naturel et dans l'industrie pharmaceutique. La
gomme de caroube produite a partir du traitement de pelage acide est de couleur blanchatre et
a une viscosité élevée, tandis que celle issue du pelage thermomécanique est de couleur un
peu plus foncée en raison de 'opération de chauffage ou de torréfaction. Le LBG produit peut
étre davantage clarifié en le dissolvant dans de 1’eau chauffée. La solution est filtrée pour
¢liminer les substances insolubles puis séchée et broyée pour obtenir du LBG clarifié¢ ou

purifié (Prajapatiet al., 2013, Tous et al., 2013).

2.3.2. Pulpe

La séparation des graines de caroube produit une quantité importante de gousses cassées
(pulpe). Cette pulpe est transformée de différentes maniéres selon son utilisation : elle peut
étre transformée en sirop de caroube ou en poudre de caroube (Tous et al., 2013). Pour
obtenir le sirop de caroube, la pulpe moulue est immergée dans 1'eau, puis le mélange est
¢goutté et bouilli jusqu'a obtenir un sirop homogene. Pour la production de poudre de
caroube, la pulpe est d'abord décortiquée, broyée a différentes tailles, grillée, puis réduite en

une poudre fine, appelée farine ou poudre de caroube (Musa et al., 2017).

En fonction du temps et de la température, on peut obtenir de la poudre de caroube
moyennement ou fortement torréfiée. Lors de la torréfaction traditionnelle, on utilise
généralement une plage de température allant de 120 a 180°C pendant 10 a 60 minutes
(Yousfi et al., 2000). Pendant le processus de torréfaction, d'importantes réactions chimiques
se produisent, notamment la caramélisation du sucre et la réaction de Maillard, ce qui entraine
des modifications significatives du profil chimique et sensoriel de la poudre de caroube,

affectant ainsi son gott, sa couleur et son ardme final (Srour et al., 2016).

Plusieurs études ont montré qu'un arome similaire a celui du cacao pouvait étre généré dans la
pulpe de caroube torréfiée. La torréfaction de la farine de caroube améliore non seulement sa
couleur, sa saveur et son arome, mais augmente ¢galement sa teneur en polyphénols et sa

capacité antioxydante, ce qui a des effets bénéfiques sur la santé (Sahin et al., 2019).
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3. Isotherme de sorption

Le contrdle de la teneur en humidité lors de la transformation des aliments est une méthode
ancienne de conservation. Ceci est réalisé soit en ¢liminant 1'eau, soit en la liant de telle sorte
que l'aliment devienne stable a la détérioration microbienne et chimique. C’est pour cette
raison qu’une grande attention a été¢ accordée aux propriétés de sorption des aliments. Les
caractéristiques de sorption ont été et sont actuellement étudiées a la lumiere de leur influence
sur la stabilité au stockage des produits déshydratés, ainsi que de leur effet sur la diffusion de
la vapeur d’eau (Al-Muhtaseb,2002). IlI important de mentionner que les études
expérimentales et théoriques sur 1’eau associée aux aliments se sont intensifiées pour tenter de
comprendre et d’interpréter le comportement de 1’eau. De telles tentatives se sont heurtées a
de nombreuses difficultés car les aliments sont des mélanges hétérogenes de maticres

organiques et inorganiques solubles (Rizvi et al., 1984).

3.1. Activité de ’eau
L'activité de l'eau est une propriété fondamentale des solutions aqueuses et, par définition, le
rapport entre la pression de vapeur de l'eau dans le substrat (Pv) et celle de l'eau pure a la

méme température (Ps(7)) ¢ (Martins et al., 2005)

P
_ R (1)
MR=Em

L'eau libre dans les aliments est 1'eau disponible pour les réactions chimiques, pour soutenir la
croissance microbienne et pour servir de moyen de transport pour les composés.A 1'état lié,
l'eau n'est pas disponible pour participer a ces réactions car elle est liée par des composés
solubles dans I'eau tels que le sucre, le sel, les gommes, etc. (liaison osmotique) et par I'effet
de surface du substrat (liaison matricielle).Ces effets de 1'eau réduisent la pression de vapeur
du substrat alimentaire selon la loi de Raoult, la comparaison de cette pression de vapeur avec
celle de I'eau pure (a la méme température) donne un rapport appelé activité de 1'eau (aw)
(AL-MUHTASESB et al., 2002).

L'eau pure a un a, de 1, une solution molaire de sucre de 0,98 et une solution molaire de
chlorure de sodium 0,9669. Une solution saturée de chlorure de sodium a une activité de l'eau
de 0,755. Cette méme solution de NaCl dans un récipient fermé développera une humidité
relative d'équilibre (HRE) dans un espace de téte de 75,5%. Il existe donc une relation entre

I'ERH et ay, puisque tous deux sont basés sur la pression de vapeur (Martins et al., 2005)
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ERH ()
100

a, =
L'HRE d'un produit alimentaire est définie comme I'humidité relative de l'air entourant
l'aliment, a laquelle le produit ne gagne ni ne perd son humidité naturelle et qui est en
équilibre avec l'environnement. La définition des conditions d'humidité dans lesquelles les
micro-organismes pathogeénes ou de détérioration ne peuvent pas se développer est dune
importance capitale pour la conservation des aliments. Il est bien connu que chaque micro-

organisme possede un cristal aw en dessous duquel il ne peut se développer.

Comme décrit dans la figuer 5, pour les ay se situant entre 0,8 et 0,7,les réactions de Maillard
se manifestent au maximum.La zone optimale de conservation des produits, sans additif ni
réfrigération, correspond a des valeurs d’ayw comprises entre 0,25 et 0,35.Par ailleurs, pour
qu’un produit alimentaire puisse se conserver, son activit¢é de 1’eau doit en général étre
abaissée en-dessous de 0,6, seuil en-dessous duquel les moisissures ne peuvent plus se

développer.

A Vitesse relative de modification des aliments

Hydrol i
Oxydation des lipides ydrolyse enzymatique

Brunissement non enzymatique

Hydrolyse non enzymatique

moisissures

”

levures

‘1 bactéries

o
>

0 01 02 03040506 0708 09 1 Aw

Figure 5. Vitesse de détérioration des aliments en fonction de 1’activité de I’eau (Multon et
al., 1978).
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3.2. Mieux comprendre I’isotherme de sorption

L’aw dans un produit dépend principalement de sa teneur en eau (W) et de sa température T.
La courbe représentant pour une température T donnée la valeur de I’aw d’un produit en
fonction de la teneur en eau équivalent Weq ou de I’humidité relative de 1’air en équilibre HR

est appelée (Hodge et al., 1953) :

— Isotherme d’adsorption si elle a été déterminée expérimentalement en partant d’un

produit sec.

— Isotherme de désorption si elle a été déterminée expérimentalement en partant d’un

produit saturé en eau.

Weq
*
Désorption
/
/
Adsorption
>
0 | aw

Figure 6. Allure générale des isothermes de sorption (Jannot. 2022)

La connaissance de I’isotherme de désorption est particulierement importante en vue du
séchage d’un produit par entrainement : produit placé dans un courant d’air chaud et sec a 7y,
HR,, ainsi la connaissance de I’isotherme de désorption permet de calculer la teneur en eau
d’équilibre Wdu produit avec 1’air de séchage ou de cuisson qui est la limite vers laquelle va
tendre la teneur en eau Weg du produit en fin de séchage. La valeur de Weq est un parameétre
qui apparait en particulier dans les modeles permettant de prévoir, 1’évolution de la teneur en

eaul¥ d’un produit au cours de son séchage ou lors de cuisson (Quezel et santa, 1963).

Il a été montré que certains produits présentent des isothermes d’adsorption différentes selon
la méthode utilisée pour dégazer le produit avant de démarrer 1’adsorption, on ne peut donc
plus parler dans ce cas de I’isotherme (unique) d’adsorption mais il faut spécifier en plus le

mode de déshydratation utilisé. Les isothermes de désorption peuvent également présenter
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une variabilité selon le mode de préparation ou de fabrication du produit s’il n’est pas naturel
ou selon le degré de maturité ou I’espece du produit s’il s’agit d’un produit végétal. Dans ce

dernier cas, les variations sont toutefois peu importantes (Touil et al., 2015).

3.3. Description des courbes des isothermes de sorption

Les isothermes d’adsorption/désorption présentent en général trois zones, chaque zone

correspondant a un mode de fixation particulier de 1’eau sur le produit (Jannot .2022) :

a. Zone 1 : Constitution d’une monocouche moléculaire a la surface du produit. Elle est
caractéristique de D’action des forces de Van der Waals entre les groupements
hydrophiles et les molécules d’eau. L’adsorption des molécules d’eau se fait
progressivement jusqu’a constituer une monocouche recouvrant toute la surface
externe des pores du produit. L’eau est dans un état rigide en raison de I’importance
des forces de liaisons entre les molécules d’eau et la surface. Le passage a la zone

suivante s’effectue quand toute la surface est saturée.

b. Zone 2 : Adsorption des molécules sur la monocouche initiale, I’isotherme est linéaire

dans cette zone et I’eau est dans un état intermédiaire entre solide et liquide.

c. Zone 3 : Eau présente a I’état liquide dans les pores du matériau. L’épaisseur de la
pellicule est suffisante pour que I’eau soit présente a I’état liquide dans les pores du

matériau. L’eau micro capillaire constitue une phase continue.

3.4. Intérét d’étudier les isothermes de sorption

L’étude des isothermes de sorption offre de multitudes solutions dans [I’industrie

agroalimentaire (Loubar et al. 2019) :
a. Surveiller l'activité de 1'eau en fonction de sa teneur

b. Contrdler I'évolution de l'activité de I'eau en fonction des changements de teneur de
l'eau (hydratation, déshydratation) ou du passage du saccharose d'un état amorphe a un

¢tat cristallisé, dans le cas du saccharose dénaturé (confiserie).

c. Controler l'activité¢ équilibrante de l'eau dans les mélanges de produits complexes

partiellement ou totalement desséchés (recettes de soupes, de sauces, de potages, etc.)

9
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d. Choisir le mode de conditionnement d'une denrée en fonction de 1'humidité relative de
I'environnement dans lequel elle est stockée, par fournir les conditions optimales

(température, HRe) pour préserver les produits alimentaires pendant le stockage

e. Anticiper et prévenir les phénomenes de dégradation des aliments pendant le stockage.

4.  Objectif de I’étude

L'objectif de cette étude expérimentale est d'analyser I'impact de différentes conditions de
cuisson sur les propriétés physico-chimiques d'un biscuit sans gluten. En modifiant des
parametres comme la température et la durée de cuisson, nous cherchons a comprendre
comment ces variables influencent la qualité finale du produit. Cette compréhension est
cruciale pour l'optimisation des formulations de biscuits sans gluten, visant a offrir des
produits de haute qualité qui répondent aux attentes des consommateurs tant en termes de
golit que de texture. Les parameétres physico-chimiques évalués incluent l'activée de I'eau Aw,
la couleur (analysée par un colorimétre, l'isotherme de sorption (déterminé par méthode
gravimétrique), cette étude permettra de mieux comprendre modifications chimique et
physique induite par la cuisson, fournissant ainsi des informations précieuses sur
I'hygroscopie de biscuits sans gluten avec de farine de caroubier pour mieux gérée les

différentes phases de fabrications en plus la conservation et le stockage de produits finis.

Notre étude se déroule en deux étapes : la premiere étape, est la préparions de biscuits sec et
moelleux par différents types de farines parmi elles deux sans gluten fabriqué par I'entreprise
Ets. Nutriker pour la production des produits alimentaire et de régime a M'sila, et la deuxiéme
étape comprend la préparation d'un cake sans gluten avec 1'ajout de la farine de caroubier dans

sa formulation et I'étudier 1'isotherme de sorption de ce dernier.
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Chapitre II. MATERIEL ET METHODES

1. Lieux de stage

Ce travail de recherche a été réalisé en collaboration avec I’entreprise Ets. Nutriker active
dans le secteur agro-alimentaire depuis 2020 a wilaya de M’sila et spécialisée dans la
production de produits diététiques, de biscuits et de produits sans gluten comme les farines
utilisée dans cette. En outre une partie a été réalisée au niveau des labos du département. Les
biscuits (cookies et cakes) sont préparés au niveau de laboratoire de sciences alimentaire

département de biochimie et de microbiologie a I'université de M'sila.

2.  Composition des préparations des biscuits
Les produits étudiés sont des cakes et des cookies préparer a partir de 4 types de farines :
—T1 : farine de blé tendre T45 — T3 : farine multi-usage sans gluten

-T2 : farine de blé complet T150 — T4 : farine patissiére sans gluten

Figure 7. Photographie des quatre farines utilisées

Trois biscuits (cookies et cakes) sont préparés pour chaque type de farine, le tableau suivant
résume la composition des différents biscuits.

Tableau 2.Composition des biscuits préparés pour l'étude.

Composant Cakes (%) Cookies (%)
Farine 29 43
Eufs 25 7.5
Sucre 25 24
Matiere grasse (margarine) 20 25
Poudres levantes 1 0.5

Eau 23.4 11.7
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3. Diagramme de préparation des biscuits

Le protocole de Palier et al, 2022 a été suivi pour la préparation des biscuits. Il est décrit dans
le diagramme de la figure 8 pour le cake ainsi que pour les cookies. Brievement, la
préparation de la pate des biscuits se fait en plusieurs étapes pour favoriser 'aération. Tout
d'abord, il y a une étape de crémage ou la matiére grasse et le sucre sont mélangés pour

former une mousse 1égere. Ensuite, les ceufs sont incorporés, suivis de la farine et des agents

levants.

Cakes

Eufs
+ sucre
+ Margarine

+ Farines et Poudre

levantes

i

Remplissage

des moules

Cookies

Sucre
+ Margarine
+ (Eufs

+ Farines et Poudre

levantes

<&

Laminage +

Découpe de la pate

& &

Cuisson
a 170, 180 et 190 °C

pour 18 min

Figure 8. Diagramme de préparation des cakes et cookies.
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4. Incorporation de la farine de caroube dans la préparation des cakes sans gluten

Les cakes sont des produits céréaliers complexes. Contrairement au pain dont la recette est
simple (mélange farine, sel, levure et eau), les cakes contiennent de multiples ingrédients en
plus de la farine tels que les ceufs, le sucre et la mati¢re grasse (Guiraud et Rosec,2004) .En
suivant le protocole décrit précédemment, la poudre de caroube a été introduite dans la

formulation initiale du cake sans gluten en la mélangeant a la farine a une proportion de 20%.

5. Méthodes de mesures

5.1. Détermination de la teneur en eau

Teneur en eau ou I’humidité du blé est la perte de masse, exprimée en pourcentage, subie
parle produit dans les conditions spécifiées dans la méthode de référence pratiqueNA1132-
2012/ISO 712 qui nécessite un broyage éventuel d'un échantillon dans un broyeur, et un
séchage d'une prise d'essai a une température entre 130 °C et 133 °C dans une étuve isotherme
(Memmert UF55, Germany). La pesée est effectuée en utilisant une balance analytique avec
une précision de 0,001g (KERN 824-24, made in Germany), et un dessiccateur, contenant un

agent déshydratant efficace pour le refroidissement des échantillons avant la pesée.

5.2. Détermination de activité de I’eau

La détermination de I’activit¢ de I’eau (aw) a été effectuée sur 1’ensemble des biscuits
préparés a l’aide d’un instrument de mesure du point de rosée (Aqualab, modele 4TE,
Decagon Devices, Inc., Pullman, Washington) a 25 °C. Une vérification de la justesse de la
mesure de I’instrument a été réalisée avant les analyses avec une solution aqueuse de
référence (aw = 0,760 + 0,003 a 25 °C). Pour chaque produit, trois mesures ont été effectuées.

Le coefficient de variation de la mesure a été estimé a 0,6 %

5.3. Détermination de la couleur
La couleur de la surface de la crolte et de la mie a ét¢é mesurée avec un colorimétre
MinoltaCR-400 dans I’espace chromatique LAB (L*, a* b*) avec un illuminant D65
(étaloncolorimétrique correspondant a une lumicre naturelle en plein jour dans une zone
tempérée).Les paramétres mesurés étaient la clarté :

— L*:L*=0 (noir), L*= 100 (blanc)

— a*:+a* (rouge), -a* (vert)

— b*:+b* (jaune), -b*= (bleu).
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Blanc L*=100%

Vert

- =

- S

Noir L=0

Figure 9. Représentation schématique de I'espace de couleur CIELAB

6.  Analyses microbiologiques

Dans la présente étude, les germes suivis sur les quatre types de farines utilisées pour la
préparation des biscuits sont : la flore aérobie mésophile totale, les levures et moisissures, les
coliformes totaux et les coliformes fécaux.Les étapes préliminaires réalisées sont la
vérification des appareils (étuves, autoclave, balance de précision...) et la désinfection du
plan de travail ainsi que tous les appareils utilisés.Les analyses microbiologiques sont basées
sur plusieurs étapes fondamentales (NA JO N : 17/39), qui sont la préparation du matériel et
des milieux de culture, 1’échantillonnage, la préparation des suspensions meéres et des
dilutions décimales, 1’ensemencement et I’incubation et finalement le dénombrement des

colonies (Biner et al., 2007).

6.1. Préparation des appareils et des milieux de culture

La préparation des milieux de culture se fait selon la norme (NA JO N: 17/39). Les
composants de base déshydratés ou le milieu complet déshydraté sont dissous dans un volume
d’eau distillée approprié. Le milieu de culture est ensuite stérilisé dans un autoclave a chaleur
humide, de baréme (121°C /1 bar /15 min). Finalement, le milieu de culture préparé est
maintenu en surfusion dans un bain marie thermostaté a 47°C 2 jusqu’a utilisation a condition
de ne pas dépasser les 4 heures.Le matériel utilisé (béchers, pipettes, spatules...) est lavé puis

stérilis¢ également.
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6.2. Préparation des suspensions, ensemencement et incubation

Dans un flacon contenant 90 ml de diluant, une prise d’essai de 10 g de la farine (prélévement
en profondeur) est introduite et homogénéisée afin de réaliser une suspension mére de 107!, Le
diluant utilisé étant I’eau physiologique stérilisée a 121°C /1 bar /15 min.La préparation des
dilutions décimales se fait en mélangeant un volume déterminé de la suspension mére avec un
volume 9 fois égal de diluant, et en répétant cette opération sur chaque dilution ainsi préparée,
jusqu’a obtention d’une gamme de dilutions décimales appropriée pour I’inoculation des
milieux de culture.Les milieux de culture utilisés et les conditions d’incubation sont

spécifiques pour chaque micro-organisme sont résumés dans le tableau 3.

Tableau 3. Conditions d’analyses des microorganismes recherchés

Germes Méthodes Milieu de culture Condition Valeurs limites
analysés employée d'incubation (UFC/g)*
FAMT PCA 30°C/72h 300 000
LM osm Sabouraud 25°C/5jours 1000

CT VRBL 30°C/24h 1000

CF VRBL 44°C/24h 10

*Valeurs limites selon le JORF AM 21/12/79, 1980 ; Guiraud, 2003
FAMT : flore mésophiles aérobie totale ; LM : levures et moisissures CT : coliformes totaux ;
CF : coliformes fécaux

L’ensemencement sur milieu solide consiste a inoculer le milieu de culture avec lasuspension
mere et les dilutions décimales, le volume inoculé dans chaque boite de Pétri étant de 1 ml en
profondeur. Ensuite, le milieu de culture approprié est coulé, homogénéisé et refroidi.Pour
chaque micro-organisme, deux boites de Pétri par dilution sont préparées pourtester la
reproductibilité de 1’essai.ll est a noter que le temps qui s’écoule entre la fin de la préparation

de suspension mere et 1’inoculation ne doit pas dépasser 45 min.

6.3. Expression du résultat
Le dénombrement des colonies se fait suivant la formule suivante (XP V08-102, 1998) :
Yc

= 3
N(UFC) (V xn, +0,1n,) X d; ®)

Avec N (UFC) est le nombre de microorganisme en unité formant colonie ; ¢ est le nombre de

colonies dénombrées sur une boite retenue ; V est le volume de I’inoculum par boite ; niet
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nosont respectivement le nombre de boite retenue a la premiere dilution (la plus faible) et le

nombre de boite retenue a la deuxiéme dilution (la plus forte).

Dans le cas général, les boites prises en compte sont celles contenant entre 10 et 150 pour les
levures et moisissures et les levures et moisissures osmophiles, et celles contenant entre 15 et
300 pour les autres micro-organismes. Les colonies envahissantes doivent étre comptées
comme une seule colonie. Si moins d’un quart de la boite est envahie par de telles colonies, il
faut compter les colonies de la partie de la boite non envahie et calculer le nombre de colonies
correspondant a la boite entiére. Si plus d’un quart est envahie, on ne doit pas tenir compte de

la boite (NT.16.45-1/2001).

7.  Détermination expérimentale des isothermes de sorption

L’isotherme de sorption lie la teneur en eau d’équilibre, pour une température donnée, et
I’humidité relative de 1’environnement entourant le produit. Sa courbe, dite aussi courbe
d’équilibre hygroscopique, exprime en ordonnée : la teneur en eau d’équilibre du produitXe,
exprimée en kg d’eau par kg de maticre séche et en abscisse : ’activité de I’eau dans le
produit (aw) qui est égale a I’humidité de I’air. En effet les équilibres thermique et hydrique
entre le produit (cakes) et I’atmosphére qui I’entoure (air) est défini par les deux égalités

suivantes : (Jannot et al., 2022)

Xeq = f(ay,)pourT = constante (4)

Il faut noter que toute modification de la qualité ou de la composition du matériau entraine
une modification de ses isothermes de sorption. De par la complexité des phénomenes de
sorption, les isothermes de sorption ne peuvent pas étre prédites par la théorie mais doivent
étre établies expérimentalement pour chaque produit. La connaissance de ces courbes est
indispensable pour optimiser la cuisson des cakes. La méthode gravimétrique est la méthode

qui sera utilisée pour déterminer 1’isotherme d’adsorption.

7.1.  Principe de la méthode gravimétrique

Le principe d’obtention d’un point de 1’isotherme est le suivant : on place un échantillon du
produit dans une enceinte maintenue a température 7 et a humidité relative HR de Dair
constante. L’échantillon est pesé a intervalle régulier jusqu’a ce que sa masse ne varie plus, il

est alors en équilibre avec I’air a (T, HR). Connaissant sa masse humide, il suffit alors de
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déterminer sa masse séche pour en déduire sa teneur en eau W, le couple (HR, W) fournit un

point de I’isotherme de sorption ou de désorption. Le produit est placé dans un récipient

¢tanche a I’intérieur duquel une solution maintient une humidité relative constante (figure 10).

Coupelle aluminium X

Grille inoxydable

Solution saline saturée

Couvercle étanche

4~ Bocal en verre

| Support inerte

Figure 10. Schéma d’un montage expérimental type pour la méthode des solutions salines.

7.2.  Préparation des solutions salines saturées et des échantillons

Une série de cinq solutions salines saturées ont été préparés pour 30°C et 40 °C, conférant une

activité de l'eau déterminée pour chacune des températures. Les sels et les ayw correspondantes

sont présents dans le tableau 4.

Tableau 4.Valeurs standards des activités de I’eau données par différents sels en fonction de

la température.

Activité de I’eau

Sels 30°C 40°C
Hydroxyde de potassium(KOH) 0.0738 0.0626
Carbonate de Potassium(K>CO3) 0.4317 0.423
Chlorure de Magnésium(MgClz) 0.323 0.3159
Sulfate de Potassium (k2SO4) 0.743 0.964
Chlorure de Potassium(KCI) 0.898 0.891

Avant d’entamer la préparation des cinq solutions salines, on a consulté les différentes valeurs

des solubilités des sels utilisés et cela pour avoir une idée préalable sur leurs masses. Chaque

solution saturée est obtenue en dissolvant, dans une bouteille contenant 120 ml d’cau distillée,
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une masse mi pesée dans une balance a affichage numérique de précision 0.001g, 1’agitation
est nécessaire. Les masses des sels ajoutées pour obtenir ces solutions salines saturées sont

données dans le tableau 5.

Tableau 5. Solubilités des sels utilisés

Solutions KOH K>COs K>2SOq4 KCl MgCl,
Solubilités (g/1) 1100 1120 120 340 542
Masses (g/120ml) 132 134.4 9.6 27.2 434

Les échantillons des cakes sans gluten utilisés dans cette étude sont préparés a partir des
farines T4 (mix patissiere sans gluten) fabriqué par ’entreprise Ets.Nutriker avec
I’incorporation de la farine de caroube , les cakes sans gluten ont été broyés a 1'aide d'un pilon
et d'un mortier et mélangés avec de petites quantités du sorbate de potassium (0,5 g/100 g de
biscuit) pour empécher la croissance microbienne pendant les études de sorption. Les
¢chantillons ont été¢ déshydratés en les placant sur du pentoxyde de phosphore dans un
dessiccateur, ce qui donne un environnement d'humidité relative proche de 0 %, pendant 7

jours a la température isotherme souhaitée.

7.3.  Dispositif expérimental
Le dispositif expérimental se compose de cinq bocaux en verre de 1/2 litre chacun, munis
d’un couvercle isotherme. Chaque bocal contient une solution saline maintenue a une

température constante a 1’aide d’une étuve.

Figure 11. Photographie du dispositif expérimentale de détérmination de 1’isotherme

d’adsorption.
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Les bocaux sont laissés dans I’étuve pendant 5 jours afin que les solutions salines puissent
s’adapter a la température de travail et atteindre I'équilibre thermodynamique. Pour chaque
cas, nous avons utilis¢ des échantillons de 2 g de biscuit (+ 0,1 %), placés dans des bocaux en
verre sur un support au-dessus de la solution saline. Les échantillons sont pesés toutes les 48
heures jusqu'a ce que la variation de masse entre deux mesures successives soit inférieure a
0,001 g. L’équilibre thermodynamique est généralement atteint apres quelques jours. Une fois
les masses humides d'équilibre obtenues, les échantillons sont placés dans une étuve régulée a

une température de 105 °C pendant 24 heures pour déterminer leurs masses seches.

La différence de masse avant et apres séchage dans 1’étuve, permet d’avoir la teneur en eau

d’équilibre, soit :
Xeg = — 28 (5)

En déterminant l'extrait sec du biscuit, on peut connaitre la teneur en eau de 1'échantillon pour
une hygrométrie donnée. Une courbe d'adsorption est alors obtenue, indiquant que le biscuit
absorbe de I'eau jusqu'a atteindre 1'équilibre, car 1'échantillon initial était sec. Les mesures sont

réalisées en trois exemplaires.

8.  Modélisation et méthodes statistiques

8.1. Mode¢les

Pour décrire les isothermes d'adsorption des biscuits, le modele BET et GAB ont été utilisés
comme référence. Les deux modeles sont les plus fréquemment utilisés pour modéliser les
courbes de sorption des produits alimentaires. Le modele de BET comprend trois parametres
ayant une signification physique et est exprimé par 1’équation (Weisser 1986) :

Xm'Cb'aW
= 6
Xea = Ay A—ay+ G ay) ©

Ou aw est lactivit¢ de l'eau du produit; Xeq est la teneur en l'eau a 1’équilibre
thermodynamique du produit (g/100 g! base séche); Xm teneur en l'eau de la couche
monomoléculaire ; Cp parametre thermodynamique qui est en relation avec 1’écart entre la
chaleur de sorption de la monocouche et la chaleur latente de condensation de la vapeur

d’eau.

Le modele de GAP est considéré comme un bon modéle théorique pour les produits

alimentaires. Ses parameétres, qui ont un sens physique, permettent 1’acces a des
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connaissances supplémentaires sur le comportement du produit. Le modele de GAP est
exprimé par l'équation suivante (Spiess et Wolf, 1985) :
Xm K- Cy-ay

X = 7
e (1—K-aw)-(1—K-aW+K-Cg-aW) ™

Avec Xeq, Xm et aw identiques aux paramétres du modele BET ; C, est la constante de
Guggenheim qui est en relation avec I’écart entre la chaleur de sorption de monocouche et
celle de la multicouche ; K paramétre correctif trouvé dans le modele de GAP relatif aux

propriétés de sorption des multicouches avec en général K<1.

8.2. Méthodes statistiques

Les parametres des deux modéles GAP et BET ont été estimés par régression non linéaire a
l'aide d'un tool box d'ajustement de MATLAB 6.5 (The MathWorks Inc., Natick, MA, USA).
L'erreur quadratique moyenne (RMSE, root means quared error) entre toutes les données
expérimentales et prédites, les coefficients de détermination ajustés (R%just¢) et les intervalles
de confiance (calculés avec une probabilité de 95 %) ont été utilisés comme indicateurs de la

qualité de I'ajustement pour les paramétres estimés.

Un test d'analyse de la variance multivarié¢e (MANOVA) a été effectué¢ pour examiner les
effets significatifs du type de farine sur ’ensemble des paramétres mesurés pour les biscuits
(aw, L*, a*, b*, IB, et AE). Cela a été¢ suivi d'une analyse post-hoc de Bonferroni pour les
comparaisons multiples. Un test d'analyse de la covariance multivarié¢e (MANCOVA) a été
utilisé pour examiner les effets significatifs type de farine sur I’ensemble des parameétres
mesurés pour les biscuits en controlant I’effet de la température. Une valeur p< 0,05 était
considérée comme statistiquement significative. Cette analyse a été réalisée a l'aide du

logiciel SPSS Statistics version 26 (IBM, New York, USA).
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Chapitre III. RESULTATS ET DISCUSSIONS

1. Impact de la température de la cuisson
1.1.  Effet de la température de cuisson sur couleur

1.1.1. Parameétres L*, a* et b*

Les caractéristiques de couleur des biscuits préparés sont des parametres de qualité importants
qui détermineront la premiére impression, composante essentielle de leur acceptabilité, et
définir ainsi la température cuisson optimale. Le tableau 6 présente les résultats des
paramétres de couleur L* a* et b* des cookies aux différentes températures de cuisson a

savoir 170, 180, 190 °C.

Tableau 6. Effet de la température de cuisson sur les paramétres L*, a* et b* de quatre

cookies préparés a partir de quatre farines différentes.

Paramétre 1empérature Farines
(°C) Tl T2 T3 T4
170 56.11 + 6.96™ 54.14+2.13*  68.18+1.45° 64.82+1.41°
L* 180 4596+ 1.10°  46.68+2.17"  51.01 £1.09®°  58.06+3.39°
190 50.83+£2.34*  46.51+3.06" 6332136 68.97+1.75
170 -2.66 +0.32° -0.61 021>  -474+0.11°  -4.88+0.14¢
a* 180 2.14+£0.99° 2.11+0.72° 220+£0.19®  -0.61£1.18
190 1.53+2.10° 1.50 + 0.54° 1.06 + 0.84° -0.63 + 0.66
170 19.90 £528%  17.18+0.61°  24.03+0.98"  21.40+0.42°
b* 180 12.39 + 1.49° 1291 £2.54°  17.04+0.71°  21.15+ 1.49°
190 18.49 +1.29° 1544 £1.89°  2442+0.90° 27.22+131°

Les valeurs sont des moyennes avec trois estimations (n=3) + écart type.

Les mémes lettres en lignes font référence a des moyennes non statistiquement différentes une analyse de
variance (ANOVA) suivie d’un test de Tukey.

T1, T2, T3 et T4 sont respectivement des farines de blé tendre, de blé complet, multi-usages sans gluten et mix
patisserie sans gluten.

La luminosité¢ L* des cookies diminue quand la température augmente. Pour la farine T1
(farine de blé tendre) L* diminue significativement passant de 56.11 a 45.96 pour une
augmentation de température de 170°C a 180°C. Méme constat pour les cookies T2 (farine de
blé¢ complet), ou elle diminue de 54.14 a 46.68 puis se stabiliser a 46.51 a 190°C. Pour les

cookies T3 (farine multi-usage sans gluten) et T4 (mix patisserie sans gluten) la luminosité
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diminue légerement puis reste stable a 190°C. Le paramétre a* (indice rouge-vert), pour les
quatre cookies T1, T2, T3 et T4 on constate une augmentation en passant de 170 a 180°C puis
il diminue a 190°C. Cependant, pour T4 on remarque que a* est toujours négatif, traduisant
ainsi que cette farine est de couleur qui tend au vert qu’au rouge. Le paramétre »* (indice
jaune-bleu) des cookies T1 diminue de 19.90 a 12.39 en passant de 170°C a 180°C, puis
augmente a 18.49 a 190°C. Pour les cookies T2, b* diminue légérement de 17.18 4 12.91 puis
augmente a 15.44. b* augmente de 24.03 a 24.42 puis reste stable pour les cookies T3.
Cependant b* augmente progressivement avec l'augmentation de la température pour cookies

T4.

Globalement, la température de cuisson influence significativement les parameétres de couleur
L*, a* et b*. On observe des tendances variables selon le type de farine, ce qui montre
l'importance de la composition de la farine dans la réponse aux conditions de cuisson. Pour
certaines farines, la luminosité L* tend a diminuer avec l'augmentation de la température (T1,
T2), ce qui peut étre dii au brunissement des cookies pendant la cuisson. Les indices a* et b*
montrent des variations qui indiquent des changements dans la coloration des cookies,

influencés par des réactions chimiques comme la caramélisation et la réaction de Maillard.

En effet les cookies ¢élaborés avec des farines sans gluten (T3, T4) montrent des
comportements différents par rapport aux farines contenant du gluten (T1, T2). Par exemple,
T4 présente une augmentation notable de b* a haute température, indiquant une coloration
plus jaune. a* qui signifie une rougeur influencée par le traitement thermique, ou sa valeur
augmente avec l'augmentation de la température, dans le cas des cookies aux farines sans
gluten (T3 et T4), ce paramétre vire au verte au détriment du rouge (Azab et al., 2022). Les
variations relativement faibles suggérent que ces farines manifestent une moindre sensibilité

aux changements de température.

1.1.2. Indice de brunissement

La figure 12 présente l'effet de la température de cuisson (170°C, 180°C, 190°C) sur l'indice
de brunissement (IB) de cookies préparés a partir de quatre types de farines différentes : T1
(farine de bl¢ tendre), T2 (farine de blé¢ complet), T3 (farine multi-usage sans gluten), et T4
(mix patisserie sans gluten). Il peut étre constaté que les cookies T1, I'B augmente de 30 a
environ 40 et reste autour de 40 pour respectivement des températures de cuisson de 170, 180

et 190°C.
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Cette augmentation n’est pas statistiquement significative (p < 0.05), indiqué par une analyse
de variance ANOVA. Donc, la cuisson aux trois températures ne montre pas de différence
significative en termes de brunissement, ce qui indique que le brunissement atteint un plateau.
Le méme constat peut étre rapporté pour les cookies T2 et cette similitude indique que la

farine de blé complet suit une tendance similaire a celle de la farine de blé tendre.

T1 T2 T3 T4

m170°C m180°C m190°C

Figure 12. Effet de la température de cuisson sur I’indice de brunissement (IB)de quatre
cookies préparés a partir de farines différentes. Les mémes lettres font référence a des
moyennes non statistiquement différentes selon une analyse ANOVA suivie d’un test de
Tukey (Miniscule) et MANCOVA suivie d’un test de Bonferroni (Majuscules). Les barres
d’erreurs présentent les écart-type (n=3).

Pour les cookies T3, I'IB est d’environ de 35 a 170°C et augmente légérement a environ 40 a
180°C, puis atteint environ 48 a 190°C. Contrairement aux farines T1 et T2, la farine T3
montre une augmentation significative (p <0.05) de 1'IB avec l'augmentation de la
température, indiquant un brunissement plus marqué a des températures plus élevées. Les
cookies de la farine T4 a manifesté un comportement relativement similaire a T3, mais avec

une différence non notable entre 180°C et 190°C.

Une comparaison multifactorielle avec une analyse de température comme covariante, révele
que les cookies T1, T2, T3, et T4 partagent la lettre A, indiquant des indices de brunissement
statistiquement similaires. Cependant, en termes d’influence de température sur le

brunissement, les cookies issues des farines sans gluten T3 et T4 ont manifesté un
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comportement différent comparativement aux cookies issus des farines classiques T1 et T2.
En effet, le brunissement est plus prononcé a haute température pour ces farines, et cela peut
étre expliqué par la vitesse de formation des hydroxymethylfurfural (HMF) et des pigments
bruns lors de la réaction de Maillard. Ce dernier est un processus clés responsables du
brunissement des produits de boulangerie comme les cookies. Ces résultats sont en

adéquation par rapport aux observations de Pérez et al. (2018).

Par ailleurs la formation de HMF est influencée par plusieurs facteurs, notamment la
température, le pH, et la composition en sucres et en acides aminés des ingrédients (Pérez et
al. 2018). Les farines Tlet T2 contenant de gluten, une protéine qui peut interagir avec les
sucres pour former des produits de Maillard, semblent atteindre un plateau de brunissement a
partir de 180°C, peut-€tre en raison d'une saturation des réactions de Maillard ou d'une
stabilit¢ thermique du HMF formé. En effet, I’indice de brunissement augmente avec
l'augmentation de la température pour toutes les farines, bien que les farines sans gluten
montrent des augmentations plus significatives a des températures plus élevées. Avec des
températures plus élevées et temps plus longs, on accélére les réactions de brunissement avec

des changements d'ardme, de goit et de couleur des biscuit (Azab et al. 2022).

1.1.3. Différence de couleur totale

La figure 13 illustre l'effet de la température de cuisson (170°C, 180°C, 190°C) sur la
différence de couleur totale (4E) de cookies préparés a partir de quatre types de farines
différentes. En termes de cette différence entre les cookies témoin (T1) et les autres cookies,
tous les échantillons présentaient une valeur AFE statistiquement inférieure (p < 0,05, lettre en
majuscules différentes) a celle de 1'échantillon témoin. Cela signifie qu’ils étaient tous plus
foncés que les biscuits témoins. De manicre concordante, il y a eu une réduction de la couleur
typique dorée ou brun trés clair provoquée par les réactions de Maillard dans la crotte
externe ; bien que des réactions de Maillard aient lieu tout au long de la pate des cookies, le
brunissement se produit plus intensément sur la surface externe, favorisé par des températures
¢levées et une faible teneur en humidité. Selon Hadiyanto et al. (2007), la cuisson de la
plupart des produits est terminée avant le début des réactions de caramélisation (et de
carbonisation) a des températures supérieures a 150°C : méme si des températures de four
supérieures a 150°C sont utilisées, la température de la surface dépasse rarement cette valeur.
Constat qui a été vérifier lors de nos expérimentations ou la température est mesurée a coeur

des différents cookies cuits a trois températures
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Figure 13.Effet de la température de cuisson sur la différence de couleur totale (AE) de quatre
cookies préparés a partir de quatre farines différentes. Les mémes lettres font référence a des
moyennes non statistiquement différentes selon l'analyse suivie d’un test de Tukey
(Miniscule) et MANCOVA suivie d’un test de Bonferroni (Majuscules). Les barres d’erreurs
présentent les écart-type (n=3).

Ces résultats indiquent que toutes les différences couleurs sont facilement perceptibles. Selon
Rogowska (2015), la différence de couleur peut étre interprétée comme suit: 0 < AE < 1 les
différences de couleur sont méconnaissables par un observateur standard, 1 < AE < 2 seul un
observateur expérimenté peut reconnaitre les différences, 2 < AE < 3,5 un observateur
inexpérimenté peut repérer les différences, 3,5 < AE < 5 tout observateur peut facilement voir

les différences, 4E > 5 un observateur voit deux couleurs différentes.

Une analyse de variance de chaque type de cookies montre que pour T2 les différences de
couleur totale AE pour les températures 170°C, 180°C, et 190°C ne sont pas significativement
différentes, indiquant que les cookies avec la farine de blé tendre a une variation de couleur
relativement stable avec l'augmentation de la température. En revanche pour T3, les
différences de couleur totale 4E augmentent significativement avec la température, montrant
que la farine T3 multi-usages sans gluten réagit plus fortement a l'augmentation de la
température en termes de changement de couleur. T4 montre également une augmentation
significative de 4E avec la température, particulierement entre 170°C et 190°C, indiquant une

sensibilité élevée au changement de couleur.
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En outre, l'augmentation de la température de cuisson entraine une augmentation de 4E, plus
marquée pour les farines sans gluten, cette sensibilité est due a la composition chimique de
ces derniers qui favorise la formation accrue de pigments, contribuant aux changements plus
prononcés de la couleur totale avec 1'augmentation de la température, de plus I’absence de

gluten est ¢a capacité de stabiliser la couleur (Manzocco et al., 2001).

1.2.  Impact de la cuisson sur ’activité de ’eau

La figure 14 illustre 'effet de la température de cuisson s sur l'activité de I'eau (ay) de cookies
préparés a partir de quatre types de farines différentes. Il peut étre observé que l'activité de
l'eau des cookies diminue significativement avec I'augmentation de la température de cuisson
pour T1 et T2, ce qui est particulierement notable a 170°C. Cette tendance est en accord avec
les principes rapportés par Labuza et Hyman (1998), qui indiquent que des températures plus
¢levées favorisent la perte d'humidité dans les produits alimentaires, réduisant ainsi l'activité
de l'eau. Contrairement a T1 et T2, I'a, ne montre pas de variation statistiquement
significative (p < 0.05) avec la température de cuisson pour les farines sans gluten T3 et T4,

ce qui peut indiquer une rétention d'eau plus stable dans ces farines sans gluten.
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Figure 14. Effet de la température de cuisson sur de ’activit¢ de I’eau de quatre cookies
préparés a partir de farines différentes. Les mémes lettres font référence a des moyennes non
statistiquement différentes selon l'analyse suivie d’un test de Tukey (Miniscule) et
MANCOVA suivie d’un test de Bonferroni (Majuscules). Les barres d’erreurs présentent les
écart-type (n=3).
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La diminution de ’a, est plus importante pour les farines T1 et T2 que pour les farines T3 et
T4. Cette différence est dii a des différences dans la composition des farines, telles que la
teneur en amidon et en fibres ou la structure des protéines ; les farines T1 et T2 contiennent
plus d'amidon que les farines T3 et T4. Il est connu que 1’'amidon est un polymere hydrophile,
c'est-a-dire qu'il a une affinité pour l'eau, lors de la cuisson, l'eau est absorbée par I'amidon
lors de la gélatinisation, ce qui réduit I'eau libre disponible, I'eau liée dans la structure
gélatinisée de 1'amidon contribue a réduire 1’a,, (Barbosa et al.,2007). De plus, il est a noter
qu’une grande partie de 1'eau ajoutée dans la pate de ses farines s'évapore pendant la cuisson,

réduisant encore plus I’ay.

On remarque également que l'activité de 1'eau des cookies préparés avec de la farine T1 est
significativement plus élevée que celle des cookies préparés avec les autres farines. Cela
s'explique par le fait que la farine T1 est plus riche en amidon que les autres farines. L'amidon
est un polymere hydrophile, c'est-a-dire qu'il a une affinité pour I'eau, donc il attire et retient

I’eau.

Les propriétés hygroscopiques des farines de blé T1 et T2 se caractérisent par une forte
sensibilité a la température, se traduisant par une baisse significative de l'activité de I'eau avec
son augmentation. A contrario, les farines sans gluten T3 et T4 exhibent une inertie vis-a-vis

des variations de température, conservant un a,, relativement stable.

1.3.  Analyse microbiologique des quatre de farines

Le tableau 7 présente les résultats des tests microbiologiques des quatre farines de 1’étude. La
charge des germes aérobies mésophiles varie respectivement de 1,05x10? a 2,5x10? UFC/g et
de 1,3x10° a 2,4x103UFC/g, ces différentes charges sont inférieures aux critéres
microbiologiques concernant les germes aérobies mésophiles et les champignons
respectivement de 10° UFC/g et de 10° UFC/g dans les farines (Codex Stan 74-1981) et la
norme algérienne (JO 17/39). Ces faibles charges pourraient s’expliquer par le taux

d’humidité trés bas dans les différentes farines.

Les coliformes fécaux se situent a la limite typique et les coliformes fécaux n’ont pas été
détectés dans cette étude, la méme chose pour les levures et moisissures, ces résultats
pourraient traduire le respect des bonnes pratiques d’hygiéne au cours de la fabrication des

farines
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De ces résultats, il demeure clair que les échantillons de farines du blé analysés possedent
généralement une qualit¢é microbiologique satisfaisante et rentre dans les normes
internationales définies par le Codex Alimentarius Standard (1995) et la norme algérienne (JO

17/39).

Tableau 7. Résultats des analyses microbiologique des quatre farines étudiées.

Charge microbienne (UFC/g de farine)

Farines FMAT CT CF M
T1 2,5%107 457107 <10 45%10°
T2 1,1x102 2,3x10! <10 5,0x10°
T3 2,4x10° 1,3x10! <10 1,5%102
T4 1,3%103 3,1x10! <1 3,1x10°

T1, T2, T3 et T4 sont respectivement des farines de blé tendre, de blé complet, multi-usages sans gluten et mix
patisserie sans gluten ; FMAT, flore mésophiles aérobie totale ; CT, coliformes totaux ; CF, coliformes fécaux ;

LM, levures et moisissures.

2.  Modélisation des isothermes de sorption

Les figures 4 et 5 présentent les isothermes de sorption des cakes sans gluten a la caroube et
des biscuits respectivement étudiés respectivement a 30°C et 40°C. Les isothermes montrent
comment la teneur en eau d'équilibre X, varie en fonction de I’ay,, avec des ajustements basés
sur les modeles de BET et GAP. On remarque qu’une augmentation de la température
s’accompagne d’une augmentation de I’activité de I’eau pour une teneur en eau constante. En
s’approchant d’une humidité relative égale a I'unité, les isothermes prennent une allure
sigmoide de type 11, les isothermes d’équilibres augmentent avec I’activité de I’eau pour une
température fixe. Ceci peut étre expliqué par le fait que la pression de la vapeur d’eau, dans
les produits agroalimentaires, augmente avec celle de I’environnement (Shivhare et al.,

2004).

L'incorporation de caroube dans les cakes sans gluten affecte 1'isotherme de sorption en
augmentant généralement la capacité de rétention d'eau. La caroube, riche en fibres solubles
et en polyphénols, a une forte capacit¢ d'adsorption d'eau, ce qui se traduit par une
augmentation de la teneur en eau a l'équilibre pour une activité de 1'eau donnée. Des études
montrent que 1'ajout de caroube tend a augmenter la quantité d'eau adsorbée par les cakes,

particulierement a des niveaux d'activité de I'eau élevés (Bouaziz et al., 2010).
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Figure 15. Isotherme de sorption des cakes étudi¢ a 30 et 40°C. Les points représentent les
valeurs expérimentales et les lignes représentent le modele de BET ajusté.

L’isotherme de sorption des cakes sans gluten enrichis en caroube (model BET) présenté dans
la figure 15 montre qu’a 30°C, la courbe manifeste une augmentation exponentielle de Xeq
avec aw, avec une sorption plus marquée aux valeurs élevées de an, indiquant une
augmentation rapide de l'absorption d'eau a partir de 0,6. La sorption est légérement moins
prononcée a 40°C qu'a 30°C, mais elle suit une tendance similaire. De son c6té, la figure 16
(model GAP) montre qu’a 30°C, la courbe suit une tendance similaire a celle des cakes, avec
une augmentation exponentielle de Xeq avec a,, et la capacité de sorption est similaire a celle
des cakes, avec une tendance marquée a des valeurs élevées de a,. La courbe montre une

légere diminution de 1'absorption d'eau a 40°C par rapport a 30°C.
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Figure 16.Isotherme de sorption des biscuits étudié a 30 et 40°C. Les points représentent les
valeurs expérimentales et les lignes représentent le modele de GAP ajusté

Les figures 15 et 16, qui d’écrit 1’ajustement des deux modeles BET et GAP aux Xeq, montrent
que 1'ajout de caroube entraine une augmentation de la capacité de sorption. Par exemple, le
parametre Xm pour les cakes sans gluten enrichis en caroube, indiquant une plus grande
capacité d'adsorption d'eau. De plus, les constantes Cy et Cy augmentent suggérant une affinité
accrue pour l'eau, probablement en raison des composés hydrophiles présents dans la caroube,
Ces modifications sont cohérentes avec l'augmentation de la capacité hygroscopique due aux

fibres de caroube selon Van den Berg et Bruin, 1981.

Les parametres estimés des deux modeles BET et GAP sont présentés dans le tableau 8. Les
isothermes de sorption des cakes sont bien représentées par le BET et GAP avec un
RMSE < 0.2, ce qui signifie que l'erreur moyenne entre les valeurs expérimentales et prédites
des teneurs en eau d'équilibre X, est inférieure a 0,2.

La qualit¢ d’ajustement des deux modéles BET et GAP exprimés par les valeurs de

R2sjuste > 0.85 et de RMSE < 0.2 peut étre qualifiée de moyen. Ce constat est confirmé par des
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intervalles de confiance assez importants des parameétres estimés. De plus, le modele BET
semble légerement mieux ajusté a 30°C qu’a 40°C, et le modele GAP montre une meilleure
capacité globale d'ajustement des données avec des valeurs de RZ%;jusi¢c > 0.85 supérieur et de
RMSE < 0.2 légerement inférieur.

Les parameétres de modélisation montrent des différences dans la capacité de rétention d'eau
(Xm) et la constante d'énergie (C, ou Cy) entre les températures de 30°C et 40°C. Ces
différences sont cohérentes avec l'augmentation de la température, qui tend a augmenter la
mobilité de I'eau et la capacité de sorption, comme décrit par Barbosa-Canovas et al. (2007).
Il est & noter, que les deux modeles BET et GAP sont les mieux appropriés pour modéliser les
isothermes de sorption des cakes sans gluten et des biscuits, chacun ayant ses avantages
spécifiques a différentes températures. Les résultats indiquent que la capacité d'adsorption et
les interactions entre la vapeur d'eau et les produits augmentent avec la température, bien que
les modeles montrent une précision légerement différente a chaque température. Les
isothermes de sorption décrit par BET et GAP confirment que la capacité de rétention d'eau et
l'affinité pour 1'eau des cakes enrichis en caroube augmente avec la température, ce qui est
crucial pour comprendre et optimiser les conditions de stockage et de conservation des

produits alimentaires et de boulangerie (Fennema, 1996).

Tableau 8. Parameétres de modélisation selon les deux modeles BET et GAP de 1’adsorption
de la vapeur d’eau a 30 et 40°C

Modzéles Paramétres 30°C 40°C
Co 19.22 £ 8.96 26.99 +10.51
Xm 0.15+0.04 0.18+0.13
BET
RMSE 0.082 0.173
R2juste 0.951 0.857
Ce 14.49 £4.26 24.87 +14.03
Xm 0.16 £0.10 0.17+0.12
GAP K 0.98 +0.38 0.22 +£0.04
RMSE 0.099 0.143
R%gjusts 0.960 0.952

Valeurs moyennes + intervalle de confiance a 95%.
RMSE (Root MeanSquaredError): La racine de la moyenne des carrés des écarts entre les valeurs
prédites et expérimentales
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CONCLUSION

CONCLUSION GENERALE

La présente étude a permis de révéler I'impact significatif de la température de cuisson sur un
certain nombre de paramctres importants, tels que la couleur, l'activité de l'eau et les
isothermes de sorption. Ses conclusions peuvent étres déclinés en quatre principales

constatations :

a. Impact de la température sur la couleur. Une température de cuisson plus élevée favorise
des réactions chimiques telles que la réaction de Maillard et la caramélisation des sucres ce
qui réduit la luminosité des cookies, les rendant plus foncés, qui intensifient la coloration

brune modifiant les paramétres de couleur L* a* b*.

b. Influence sur l'activité de l'eau. L’aw des cookies diminue avec l'augmentation de la
température de cuisson. Cela est crucial pour la conservation, car une ayw plus faible peut
prolonger la durée de vie des produits en limitant la croissance microbienne. Les différentes
farines réagissent différemment a la température, mais la tendance générale reste la méme :
plus la température de cuisson est ¢levée, plus l'activité de 1'eau est basse, ce qui contribue a

une meilleure stabilité du produit.

c. Modélisation des isothermes de sorption. Les isothermes de sorption ont ét¢ modélisés en
utilisant deux modeles robustes BET et GAP. Ces modé¢les aident a comprendre comment
l'eau est adsorbée par les cakes en caroube a différentes températures. Les résultats montrent
que les deux modeles offrent une bonne adéquation aux données expérimentales. Le modele
BET est particulierement précis a 30°C, tandis que le modele GAP offre une meilleure
capacité globale d'ajustement a des températures plus ¢élevées. La capacité¢ d'adsorption,
mesurée par les parametres des deux modeles, augmente 1égérement avec la température, ce
qui indique des interactions moléculaires plus fortes a des températures plus élevées. Ceci est

crucial pour déterminer les conditions de stockage optimales.

d. L'ajout de caroube. L'ajout de caroube dans les cakes sans gluten modifie significativement
leurs isothermes de sorption, augmentant la capacité de rétention d'eau et 'affinité pour l'eau.
Ces changements peuvent améliorer la texture et la durée de conservation des cakes, mais
nécessitent une gestion précise des conditions de stockage pour éviter des problémes de

stabilité.
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CONCLUSION

Les résultats expérimentaux fournissent des orientations précieuses pour l'optimisation des
conditions de cuisson. Par exemple, en ajustant la température de cuisson, on peut contrdler le
brunissement et I'humidité résiduelle des cakes a la caroube, répondant ainsi aux préférences
des consommateurs en matiere de texture et de couleur. Pour les industriels, comprendre les
isothermes de sorption permet de mieux gérer les conditions de stockage, en évitant les
changements indésirables de texture et en prolongeant la durée de conservation des produits,
les modeles utilisés peuvent également étre appliqués a d'autres produits de boulangerie pour

améliorer leur qualité et leur stabilité.
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ANNEXES

ANNEXES

Décret ministériel N° : 17/39 fixe les critéres microbiologiques des denrées alimentaires

Annexe II

Technique de prise d’essai et d’interprétation
des résultats d’analyses microbiologiques :

L. Technique de prise d’essai :
® Pour une denrée ali ire de nature,
I'échantillon doit étre réparti, au moins, en cing (5) unités
issues d'un méme lot.

a

® Le laboratoire doit disposer d’environ 500g de
produit, soit 5 fois 100g. Ces 100g peuvent étre fournis
par une ou plusieurs pieces. Ces prélevements doivent,
respecter les regles d'asepsie et les régles de
représentativité.

* Pour les conserves, I'échantillon doit &tre réparti, au
moins, en six (6) unités issues d'un méme lot.

® La prise d'essai destinée a la préparation de la
suspension meére et des dilutions décimales porte ©

— Sur les parties superficielles et profondes,
notamment pour les produits en tranches, hachés et les
plats cuisinés a I"avance ;

— Sur la partie profonde aprés cautérisation de la
surface du produit, notamment pour les viandes (pieces),
les volailles (pieces), les produits carnés (pieces) et les
poissons entiers ;

— Sur le produit homogénéisé ou sur les parties
superficielles et profondes, selon la nature du produit
liquide ou semi-liquide, notamment les produits laitiers.

* Dans le cas des examens microbiologiques effectués a
la suite de toxi-infections alimentaires, il est nécessaire de
pratiquer la recherche des germes pathogénes,
toxinogeénes et/ou de leurs toxines, aussi bien en surface
qu’en profondeur.

1L Interprétation  des résultats  d’analyses

microbiologiques :
1. Interprétation selon un plan a trois classes :

L'interprétation des résultats s'effectue selon un plan a
trois classes, dans le cas ol la valeur « ¢ » est différente de
zéro (0).

Les résultats s’expriment de la fagon suivante :

® si le résultat de l'analyse est inférieur ou égal a « m »,
le résultat du criteére microbiologique est satisfaisant ;

® si le résultat de l'analyse n'excéde pas « M » et si le
nombre d’unités de I'échantillon donnant un résultat
supérieur & « m » et compris entre « | » et « ¢ », le résultat
du criteére microbiologique est acceptable ;

® si le résultat de I'analyse excéde « M » ou si le nombre
d’unités de I'échantillon donnant un résultat compris entre
«m » et « M » est supérieur & « ¢ », le résultat du critére
microbiologique est non satisfaisant.
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«» Cas particulier pour I'histamine dans les produits de la
péche et de 'aquaculture provenant d’espéces de poissons
associées A une grande quantité d histidine, sauf dans la
sauce de poisson produite par fermentation de produits de
la péche et de l'aquaculture.

Les résultats s’expriment de la fagon suivante :

® Le résultat du critere microbiologique est satisfaisant
lorsque les exigences suivantes sont remplies :

1. la valeur moyenne observée est inférieure ou égale a
«m»:

2. un maximum de ¢/n valeurs observées se situent entre
«m» et«M»:

3. aucune valeur observée ne dépasse la limite « M ».

® Le résultat du critere microbiologique est non
satisfaisant lorsque la valeur moyenne observée dépasse
« m » ., lorsque plus de c/n valeurs se situent entre « m »
et « M » ou lorsqu’une ou plusieurs valeurs observées sont
supérieures A « M »:

2. Interprétation selon un plan a deux classes :

L'interp ion des résultats s'effectue sclon un plan
deux classes, dans le cas ol la valeur « ¢ » est égale
zéro (0).

B g

Les résultats s’expriment de la fagon suivante :

® Pour l'expression "absence dans" :

~ le résultat du critére microbiologique est satisfaisant
lorsqu’il y a absence du micro-organisme dans toutes les
unités de 'échantillon ;

— le résultat du critere microbiologique est non
satisfaisant, lorsque la présence du micro-organisme est
détectée dans, au moins, une unité de I'échantillon. Dans
le cas des micro-organismes suivants : [Listeria
monocytogenes, Salmonella, Campylobacter spp
(thermotolérants), le résultat révele que le lot contrélé est
impropre a la consommation.

* Pour la valeur limite "m=M" :

Si le résultat de I'analyse est inféricur ou égal & « m », le
résultat du critére microbiologique est satisfaisant :

Si le résultat de l'analyse excéde « m », le résultat du
critére microbiologique est non satisfaisant. Dans le cas de
Listeria Viog le résul révele que le lot
controlé est impropre a la consommation.

3. Cas particulier :

L. échantillon est considéré toxique si la limite est
supérieure ou égale a 10° pour les bactéries : Anaérobies
sulfito-réducteurs, staphylocoques 2a coagulase+ et
Bacillus cereus.

ITI. Evaluation de la qualité microbiologique du lot
contrdlé :

Les résultats des analyses microbiologiques de
I'échantillon révélent la qualité microbiologique du lot :

* Qualité satisfaisante. si les résultats de tous les critéres
microbiologiques sont satisfaisants ;

® Qualité non satisfaisante si. au minimum, un résultat
sur un des criteres microbiologiques est  non
satisfaisant :

* Qualité acceptable si, au minimum, un résultat sur un
des critéres est ptable 1 n’étant par
ailleurs, non satisfaisant ;

® Le lot est considéré toxique si la limite est supérieure
ou égale a 105 pour les bactéries Anaérobies
sulfito-réducteurs. staphylocoques a coagulase+ et
Bacillus cereus.
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9. Céréales et produits dérivés

2 : Plan Limites microbiologiques
Catégories des denrées alimentaires Micro-organismes/ d'échantillonnage (ufc/g)
métabolites
n c m M

Escherichia coli 5 2 10 102

Staphylocoques a coagulase + 5 2 102 103

Farines et semoules Bacillus cereus 5 2 103 104
Moisissures 5 2 103 104

Anaérobies sulfito-réducteurs 5 2 102 103

Céréales en grains destinées Moisissures 5 2 103 104

a la consommation en |'état
et non a la transformation Anaérobies sulfito-réducteurs 5 2 102 103
Moisissures 5 2 102 103
Couscous et pates alimentaires

Anaérobies sulfito-réducteurs 5 2 102 103

Levures et moisissures 5 2 104 105

Escherichia coli 5 2 102 103

Pates précuites séchées (diouls, ktaef,

rechta...) Staphylocoques a coagulase + 5 2 103 104
Salmonella 5 0 Absence dans 25 g

Escherichia coli 5 2 10 102

Staphylocoques a coagulase + 5 2 102 103

Pites fraiches (nature ou farcies) Anaérobies sulfito-réducteurs 5 2 102 103
Bacillus cereus 5 2 103 104

Moisissures 5 2 104 105
Salmonella 5 0 Absence dans 25 g

Germes aérobies A 30 °C 5 2 103 104

Produits de biscuiterie Escherichia coli 5 2 3 30
Moisissures 5 2 102 103

Staphylocoques a coagulase + 5 2 102 103
Salmonella (1) 5 0 Absence dans 25 g




