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RESUME

L’objet de la présente étude est de déterminer 1’influence de la
température (valeur moyenne, amplitude, la fréquence de fluctuation) et le
rdle de 1'emballage sur la dégradation de la qualité des steaks hachés
surgelés a 157 de matiére grasse (produit modele) au cours du stockage.

Les steaks ont été individuellement conditionnés soit sous air, soit
sous vide. Le conditionnement dit "jsolé" est le regroupement de 4 steaks
conditionnés individuellement dans un carton compact. Les steaks ont été
conservés a 3 températures moyennes: -10, -15 et =-20°C avec des
fluctuations d’amplitude égales a 10,5, +1,5 et +3°C. Les durées de conser-
vation étaient respectivement de 3, 12, et 15 mois a -10, -15 et =-20°C.

Pour suivre 1’évolution de la qualité des steaks au cours du stockage,
les 4 analyses suivantes ont été effectudes périodiquement: analyse organo=
leptique, analyse microbiologique, test de TBA et détermination de la perte

de masse.

Les résultats issus de 1’analyse organoleptique ont montré que les
caratéristiques "gout" et "rance” sont les meilleurs indices de qualité du
produit, la caractéristique »odeur” étant peu significative. L’ évolution de
ces 2 premiéres caractéristiques permettent de déterminer un modéle
cinétique de la perte de qualité du produit en fonction du temps et de la
température. Il a été mis en évidence que la perte de qualité des steaks
hachés suit un modele cinétique d’ordre un. Les résultats obtenus par le
calcul montrent une bonne concordance avec 1’expérience. Par ce modéle,
nous pouvons déterminer 1’ instant de 1’ apparition de la premiére perception
de modification de qualité (indice JND) et la durée maximale de
conservation (indice PSL) des steaks qui correspondent respectivement aux
notes moyennes de 58 et 60.

De plus, la courbe TIT des steaks a été établie a partir des résultats
de 1’analyse organoleptique. Elle est également appropriée pour estimer la
durée de conservation des steaks.

Pour vérifier ce modéle cinétique, un essal de simulation en vitrine
représentant une rupture de la chaine de froid, a été réalisé. Les steaks
ont été entreposés a -20+3°C soit pendant 3 mois, soit pendant 6 mois, puis



ont été conservés soit a =-10%3°C, soit a -15t3°C pendant 9 semaines.
L’ indice JND calculé est du méme ordre de grandeur que la valeur
expérimentale. L’ indice PSL calculé est différent de celui résultant de
1’ expérience en raison de 1’'intervalle assez important (soit 3 semaines)
entre chaque analyse. Parallélement, 1’indice JND a été estimé & partir de

la courbe TTT, il est aussi en accord avec la valeur expérimentale.

L’ influence de la fréquence de fluctuation de température sur la
modification de qualité des steaks a été étudiée; la température moyenne
dtait de -10°C, les amplitudes de variation de la température étaient les
méme que précedemment, mais la fréquence de la variation de température a
été accédlérée de 50%. Nous avons trouvé qu’aucune modification organolep-
tique n’a été pergue par les dégustateurs entrainés, pendant toute la
conservation (12 semaines). Ces résultats sont en accord avec le taux .de
TBA qui reste relativement constant. De plus, pour le couple -IOtJ;C, F =
12 cycles/jour les steaks sont mieux conservés que pour le couple
-15+1,5°C, F = 8 cycles/ jour.

Nous avons pu démontrer que la fréquence est un paramétre déterminant
pour la conservation des produits surgelés.

En ce qui concerne le réle d’emballage, le conditionnement sous vide
est grandement avantageux sur le plan qualitatif par rapport au
conditionnement sous air pour les raisons suivantes; il permet d’augmenter
considérablement la durée de conservation des steaks sans modification de
qualité pergue, malgré une variation Iimportante de température, et il
empéche la perte de masse du produit. L’utilisation de carton compact
apporte peu d’intérét pour la conservation, cependant, elle permet de
réduire la perte de masse du produit.

Le test de TBA a été effectué périodiquement en paralléle avec
1’ analyse organoleptique pour chercher une corrélation entre les résultats
de ces 2 analyses. Dans le premier essai, le taux de TBA évolue au cours du
temps. Nous avons trouvé que le taux de TBA correspondant a 1’indice JND
est une fonction linéaire de la température et de 1’amplitude de la
variation de cette derniére.

En dépit de 1’évolution de la qualité organoleptique, du taux de TBA
et de la perte de masse, le dévéloppement microbien est négligeable dans
tous les cas d’étude.



En raison de la fluctuation cyclique de la température, il est utile
de déterminer la perte de masse des produits. La perte de masse des steaks
conditionnds sous alir provoque une tache blanchadtre superficielle. Les
steaks perdent totalement leur couleur d’origine lors d’une perte de masse
de 1’ordre de 47.
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CHAPITRE 1

DEFINITIONS ET INTRODUCTION






DEFINITIONS ET INTRODUTION

I.1 DEFINITIONS GENERALES

Congélation des aliments

La congélation consiste a abaisser la température du produit en
dessous de -10°C, afin de:

1. préserver la qualité initiale et 1'intégrité du produit pour ‘la
consommation ultérieure.

2. créer une texture ou une consistance particuliére du produit (créme
glacée, sorbet, par exemple).

3. réaliser des transformations particuliéres: lyophilisation, concen-
tration de Jus de fruits par séparation des cristaux de glace,
désacidification du vin par formation et séparation des cristaux d’acide
tartrique.

Aliments congglés ou surgglel

Un aliment est dit congelé lorsqu’une grande proportion de 1’eau qu’il
contient est sous forme de glace (en général plus de 80% de 1’eau libre).
I1 doit é&tre maintenu ainsi lors de 1’entreposage de fagon a reduire le
plus possible les modifications physiques, chimiques et biochimiques qui,
dans le cas contraire, conduiraient a la détérioration du produit.

Les termes “congelé" et "surgelé" se distinguent de la fagon suivante;
Le terme "Congelé" s’applique a un groupe de produits (principalement

viande et volaille) qui est conservé a une température au plus égale a

-10°C au cours de 1’entreposage et de la distribution.



Le terme "Surgelé" signifie que la congélation est effectuce
rapidement Jusqu'a ce que la température d'équilibre du produit atteigne
-18°C et que sa température soit maintenue a -18°C au plus avec un minimum
de fluctuations au cours de l’entreposage et de la distribution.

I.2 INTRODUCTION

La congélation est un moyen excellent pour préserver la qualité des
produits alimentaires. Actuellement, le procédé est utilisé pour une tres
large gamme de produits, telles les viandes, les poissons, les fruits et
les légumes, les jus de fruits, les produits laitiers et plus récemment les
plats cuisinés.

Plus de 10% des aliments commercialisés sont traités par congélation.
La congélation protége en effet la qualité des aliments pour un coQt
modéré. Elle est treés dévéloppée dans de nombreux pays industrialiseés. La,
des recherches intensives sont nécessaires pour mieux connaitre les
comportements des produits a 1’état congelé afin d’ élaborer des normes pour
chaque produit. De plus, la mise en place de 1’infrastructure, les
entrepdts frigorifiques, les wusines de congélation, les transports
frigorifiques et 1’équipement frigerifique 2 la distribution, est

primordiale.

I1 est important de noter que la congélation n’'améliore pas la qualité
du produit; la qualité de la matiére premiére est déterminante ainsi que le
procédé appliqué et 1’emballage utilisé.

Grice a la congélation, les activités microblennes, quli détériorent
les produits et engendrent des substances toxiques, sont inhibées.
Cependant, les microorganismes ne sont pas détruits; 1ils peuvent se
développer loérsque la température augmente Jjusqu'a un niveau favorable a
leur croissance. Les réactions chimiques et biochimiques qui provoquent la
dégradation de la qualité des produits sont sensiblement ralenties par
1’ abaissement de température, d’'une part, et par la réduction de 1’activiteé
de 1'eau en raison de la transformation de 1'eau en glace, d'autre part.



1.3 PROBLEMES POSES

Lors de la congélation, la dégradation de la qualité des produits est
minime et négligeable, et elle se produit principalement au cours de
1’ entreposage et de la distribution. En effet, dans la pratique, il est
rarement possible de maintenir une température constante (au plus égale a
celle réglementaire) sur une chaine de froid. Les fluctuations de
température tendent a accélérer la détérioration du produit, comme 1’ont
observée plusieurs chercheurs (POWERS et col., 1965; SINGH, 1976; KOZIMA,
1979; LABUZA, 1979; ULRICH, 1981; ROSSET, 1984 et CHEN et col., 19839). La
rupture de la chatne de froid se produit généralement au cours de
1’ entreposage, du transport et, notamment, lors de la mise en vente. Par
conséquent, la durée de conservation des produits est réduite.

De plus, la machine frigorifique fonctionne en cycle (état marche et -
état arrét)._Cela donne une variation de la température, en amplitude et en
fréquence, plus ou moins importante selon la performance de la machine.
Aussi, le systeéeme de dégivrage entraine une élévation de température
pendant le déclenchement du systeéme.

Le conditionnement des produits alimentaires est un facteur important
dans la conservation de la qualité des prodults. Il est donc souhaitable de
prendre en compte 1'effet de 1’'emballage sur 1’évolution de leur qualité.

Du fait que 1’'influence de la variation de température sur la perte de
qualité des produits surgelés soit approximativement connue et ne soit pas
toujours systématique pour les différents produits, les recherches
approfondies sont essentielles afin de mettre en évidence cet effet. Notre
étude est donc consacrée a 1'influence de la température (valeur moyenne,
amplitude et fréquence de variation) et au réle compensateur que pouvait
jouer 1’emballage sur la dégradation de la qualité d’un produit surgelé au
cours du stockage. Le but est de déterminer la durée de conservation du
produit connaissant son passé thermique et de chercher une corrélation
entre 1l’analyse subjective (analyse sensorielle) et une analyse objective
(par exemple, mesure du taux d'oxydation des lipides).



Le choix du produit modele repose sur les 4 critéres suivants:

1) sensibilité aux variations de température pour que la dégradation

de la qualité soit détectable en un temps raisonnable.

2) facilité de mise en oeuvre du contrdle de la qualité et la
disponibilité de la matiére premiére en vue de réduire 1’'incertitude au

cours des différentes analyses.
3) coQt des expériences
4) taux de consommation important.

Notre produit modéle est donc le steak haché surgelé a 15% de matiére

grasse.
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MODIFICATIONS DE LA QUALITE DES PRODUITS SURGELES
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MODIFICATIONS DE LA QUALITE DES PRODUITS SURGELES AU COURS DE L'ENTREPOSAGE

Malgré une température trés basse, la quallité des produits surgelés se
dégrade progressivement lors du stockage. Cette dégradation est cumulative
et irréversible. Elle résulte des effets distincts ou combinés des
modifications physiques, physico-chimiques, chimiques et biochimiques. La
vitesse de dégradation dépend des facteurs suivants:

1) la nature du produit et la qualité initiale

2) les opérations de préparation et de congélation
3) le conditionnement et 1’emballage '

4) la température de conservation

5) la durée de conservation

D’une facon générale, les 3 premiers paramétres dépendent de la
conception, dite PPP (en anglosaxon Product: Process: Packaging). Certains
chercheurs préférent "PPPP* en ajoutant la méthode de dégustation du Jjury
(ou Panel). Les 2 derniers facteurs sont groupés dans le concept “TTT"

(Time-Temperature-Tolerance).

II.1 MODIFICATIONS PHYSIQUES

L’eau est le constituant principal de la plupart des aliments: viande
74%, poisson 80%, fruits et légumes 80-80%. Elle peut se présenter sous les
3 formes suivantes:

a) 1’eau libre des méats cellulaires: Elle est liée au produit par des
forces de capillarité, et éliminée rapidement lors d’une déshydratation.

b) 1’eau intra-cellulaire: Elle se trouve dans la vacuole et peut étre

également libérée par dessiccation.

c) 1’eau liée: Elle est fortement liée aux molécules qui constituent
la cellule, par exemple les complexes colloidaux, les suspensions et les
hydrates. L’'eau liée ne peut étre libérée que par voie chimique.



Au début du refroidissement des prodults, les premiers cristaux de
glace apparaissent A une ‘température, dite point de congélation
commencante. Cette température est fonction de la concentration en soluté.
Par exemple, elle est de -2 & -3°C pour les fruits riches en eau et en
sucre, et de l’ordre de -1°C pour les viandes maigres. L’avancement de la
congélation se traduit par une augmentation de la quantité d’eau mobilisée
sous forme de glace. La proportion de cette eau est fonction de la
concentration initiale en soluté et de la température (Tableau II.1).

Tableau II.1 Proportion d’eau congelée en fonction de la température
dans divers produits (D’aprés les mesures de RIEDEL (HELDMAN, 187S))

Teneur' . Eau congelée Eau .
Produits Egt:T: (en % de la teneur totale) n?zgo;ggia?;f
(en %) | -5°C |-10°C |-15°C |-20°C [-30°C [teneur totale)
Boeuf maigre 74 74 82 85 87 88 12
Eglefin 83,5 80 87 89 91 92 8
cabillaud 80,5 77 84 87 89 91 9
Oeuf entier 74 85 89 91 92 a3 7
Blanc d’oeuf 86,5 87 91 93 94 94 6
Jaune d’oeuf 50 80 85 86 87 87 13
Pain blanc 40 15 45 53 54 54 46
Levure 72 68 80 85 88 89 11
Jus de fruit?| ss 72 85 90 93 96 (3)
Petits pois2 76 64 80 86 89 92 (7)
Epinard? 90 88 93 g5 96 97 (2)

(1) Déterminée par une mesure des matidres sédches totales
appropriée au produit

(2) Pour ces produits, les données sont calculées A partir
des mesures d’enthalple.

Au desséus de -40°C, dans la plupart des produits surgelés, la glace
formée varie trés peu; cette variation est non mesurable.

La détérioration des produits surgelés peut étre due a des phénoménes
physiques;



1I.1.1 Modification de taille des cristaux de glace

Lors d’un réchauffement lent, tout particuliérement a une température
voisine du point de fusion, les cristaux de glace peuvent grossir par
fusion des petits cristaux (Recristallisation). Ces grands cristaux
endommagent les structures cellulaires du produit, et par conséquent, une
exsudation abondante au moment de la décongélation a lieu. Ce probleme est
fréquemment observé dans le cas des fruits et légumes dont la structure
cristalline fine doit étre maintenue. La température conseillée est donc au
plus égale a -20°C.

Quant a la viande, la recristallisatlon de la glace peut se produire
dans toute viande qui a été congelée assez rapidement, puis soumise a une
température élévée (au-dessous du point de congélation). Il en résulte une
texture ressemblant a celle d’une viande congelée lentement.

II.1.2 Equilibre entre la glace et 1'eau liquide

Le rapport entre la masse d’eau sollde et d'eau liquide décroit avec
1’élévation de température. La fusion de la glace peut s'’effectuer a des
températures trés inférieures au point de congélation commengante; par
exemple, pour la créme glacée et le sirop concentré, la fusion a lleu au
dessus de -18°C. Cette fusion provoque les phénoménes suivants;

- les changements dans la concentration des solutés, notamment des
sels, qui, par la suite, altérent les protéines

- la diffusion des pigments des fruits dans le sirop

- la diffusion d’oxygéne dans le sirop; cecl favorise le brunissement
des tranches de péche, par exemple.

1I.1.3 Sublimation de 1a4§1aco

La glace contenue dans le produit surgelé, surtout dans la couche
superficielle, peut se sublimer en présence de gradients thermiques entre
la surface du produit et 1’ambiance. Ces gradients résultent normalement
des fluctuations cycliques de température. La sublimation de la glace se
traduit par une dessiccation du produit ou une perte de masse, qul peut

entrainer les altérations suivantes dans le produit;



la modification de texture, par exemple dans le poisson et la viande

la "brQlure de congélation", ou tache blanchatre ("Freezer-burn"),

ceci s’observe souvent dans la viande rouge.

la perte de chlorophylle dans les légumes.

la perte d’acide ascorbique des choux fleurs.

la perte de substances volatiles (aréme des fruits par exemple).

1’accélération des réactions oxydantes. Celle-ci est due aux struc-
tures poreuses des cellules (aprés le départ d’eau) dans la partie
superficielle du produit, ce qui permet la pénétration d’oxygéne.

Avec des produits surgelés emballés dans un film plastique plus ou
moins perméable a la vapeur d’eau, la sublization de glace se manifeste par
la formation de givre dans le paquet. Le mécanisme du givrage est le
suivant (GAC et col., 1872):

Figure II.1 Fluctuations ailr
cycliques de la température ;
ambiante et celle du produit 3
i
produit
tempe "

1) Le fonctionnement de la machine frigorifique est cyclique:
marche-arrét du compresseur. Cela donne des fluctuations cycliques de
température plus ou moins importantes selon la régulation et la performance

de la machine.

2) Lorsque le compresseur est en marche, la température ambiante et la
température interne du paquet diminuent progressivement. A un moment donné,
la température interne du paquet devient inférieure & celle de la surface
du produit. Cela engendre un gradient thermique, donc une différence de
pression de vapeur d’eau entre la surface du produit et 1’air. La glace
contenue dans la couche superficielle du produit se sublime vers

1'emballage, et puis se condense sous forme de givre.



3) Pendant 1'arrét de la machine, la température ambiante remonte,
puis devient supérieure a celle du produit. Les gradients thermiques et
massiques sont alors inversés. Il en résulte une condensation de la vapeur
d’eau sous forme de givre a la surface du produit.

4) Ces phénoménes se répétent, et la masse de givre s’accumule au
cours de l’entreposage.

La déshydratation des produits surgelés au cours du stockage
s’apparente a une lyophilisation & pression atmosphérique.

GAC et col. (1972) ont trouvé que la formation de givre est d’autant
plus importante que la température et 1’amplitude des fluctuations de
température sont plus élevées. De plus, 1’épalsseur de la lame d’air dans
le paquet favorise la sublimation de glace contenue dans le produit. Ils
ont recommandé 1'utilisation d’un emballage le plus étanche possible. La,

le conditionnement sous vide s’impose.

En effet, la formation de givre dépend, par exemple, de la teneur en
eau, de la structure et de 1’ état de surface du produit. D’apres le
mécanisme de formation du givre, la perte de masse semblerait s’accroitre
avec le temps. Cependant, la stabilisatlion de cette perte est souvent
observée aprés une certaine période de conservation. Cette stabilisation
peut s’expliquer ainsi:

a) le départ de l'eau libre dans les méats cellulaires et dans les
vacuoles (intra-cellulaires)

b) 1’avancement de la couche déshydratée vers 1’intérieur du produit.
Ceci ralentit le déplacement de la vapeur d’'eau vers 1’'extérieur.

c) 1’effet dit “panné". Lors d’une importante perte de masse, le
produit est enveloppé par le givre qui empéche la sublimation de glace.



II.2 MODIFICATIONS PHYSICO-CHIMIQUES

Les modifications physico-chimiques concernent essentiellement la
concentration des liquides cellulaires résultant de la congélation. La
transformation en glace d’une grande proportion de l’eau libre dans les
produits entraine un accroissement de la concentration en soluté ou des
matieres colloidales. Cette concentration modifie le pH dont dépend la
stabilité des colloides et des suspensions.

De plus, & une certaine concentration, la précipitation de sels peut
se produire, et provoquer des modifications sensibles du pH.

Nous pouvons citer quelques conséquences de la modification du. pH (en
général 1’acidification) dans les produits suivants:

- gélification du jaune d’oeuf. Cet effet est di & la précipitation de
protéines en raison de 1’abaissement du pH de 7 & 5 et de 1’ accroissement:
de la concentration en phosphate au cours de la congélation (VAN ARSDEL et
col., 1969).

- accélération de la vitesse de la réaction entre les acides aminés et
les aldéhydes lors de 1’ abaissement de la température du point de
congélation au point eutectique. LINDELOV (1978) a expliqué cette
observation par 1’effet dit "concentration par congélation" et par la
diminution du pH due a la congélation.

- dénaturation de la myosine dans les polssons (par exemple, morue,
hareng). Cette dénaturation est due & la concentration importante de sels
dans la phase non congelée et a la modification du pH. Cet effet entraine
le durcissement de la texture du poisson (VAN ARSDEL et col., 18969).

- réduction du pouvoir de rétention d’'eau dans les cellules, dont 11
résulte une ‘exsudation abondante a la décongélation. Ce phénoméne est
souvent observé dans la viande dont le pH s’abaisse par la congélation, et

le pouvoir de retention d’eau diminue.
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De plus, la transformation de 1l'eau en glace s'’accompagne d'une
augmentation de volume. Dans le cas de 1'eau pure, cette augmentation est
de 9%. En raison d’'une quantité d'eau non congelable, 1’augmentation de
volume dans les aliments est de l'ordre de 6%. Cet effet peut entraliner une
lésion au niveau des structures des tissus, particuliérement des membranes,
avec une déchirure des parois cellulaires. Cette destruction des cellules
peut provoquer la délocalisation et la mise en contact des enzymes et de
leurs substrats, ce qui peut é&tre 1l'origine de nombreuses réactions
d’altérations (oxydation, hydrolyse...).

II.3 MODIFICATIONS CHIMIQUES ET BIOCHIMIQUES

Les modifications chimiques et biochimiques (d’origine enzymatique)
résultent des réactions telles que 1’oxydation, 1’estérification,
1’ hydrolyse, qui provoquent des changements de flaveur, texture et couleur,
des produits. Les réactions oxydantes sont les causes principales d’une-
dégradation des qualités organoleptiques et nutritionnelles. L'oxydation
des lipides est la plus déterminante pour 1’appréciation de la qualité et
pour la durée de conservation des produits surgelés tels que la viande, le
poisson, la volaille et les plats cuisinés. Cette réaction provoque le
rancissement et la formation de flaveur désagréable qui sont généralement
détectables par dégustation, d’un jury entratné (analyse sensorielle).

Compte tenu du réle important de 1’oxydation des lipides dans la
conservation des produits surgelés, nous présentons le détail de la nature,
du mécanisme, les conséquences et les mesures de cette réaction dans le
chapitre III.

L'oxydation du pigment de 1la viande rouge entraine une grave
modification de couleur. La myoglobine, chromoprotéine sarcoplasmique,
assure la couleur rouge de la viande. Dans les muscles, la myoglobine
existe en équilibre sous 3 formes auxquélles correspondent 3 teintes.
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Figure II.2 Réactions de la myoglobine dans les muscles

La couleur rouge vif de 1'oxymyoglobine est désirable pour touies les
viandes rouges. Celle-ci est obtenue par 1’oxygénation de la myoglobine,
qui se produit spontanément en présence d’ oxygéne. Au cours du stockage, la
myoglobine s’oxyde en donnant la metmyoglobine, et la couleur de la viande
devient marron. La formation de metmyoglobine par oxydation de la
myoglobine, ou de 1’'oxymyoglobine, est favorisée par une faible tension
d’oxygéne (de l’ordre de 1 4 20 mm Hg). Dans la viande conditionnée sous
vide, la couleur sombre et brune est souvent observée; ce qui ne signifie
pas une mauvaise qualité de viande. La formation de metmyoglobine ne
modifie pas les qualités organoleptiques, et nutritionnelles; mais elle

rend la viande moins attrayante.

En ce qui concerne 1’hydrolyse, son effet est souvent observé dans les
légumes verts. Les chlorophylles, pigments végétaux verts, sont des
complexes de magnésium. Ce dernier peut étre remplacé par la molécule
d’ hydrogéne, hydrolyse, en donnant les phéophytines, lors d’une élévation
de température (au-dessus de -18°C) ou d’une conservation prolongée.
L’ hydrolyse de chlorophylles provoque la couleur sombre ou Jaune dans les
épinards, pols, par exemple.
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II.4 MODIFICATIONS MICROBIOLOGIQUES

Les problémes microbiens sont plus sérieux dans les viandes que dans
les végétaux. Car, ces derniers subissent généralement un traitement
thermique, par exemple le blanchiment, avant la congélation. Le blanchiment

assure la destruction des enzymes et des microorganismes.

I1.4.1 Effets hygiéniques des microorganismes dans la viande

I1.4.1.1 Intoxinations alimentaires

C’est 1’empoisonnement d@ & des toxines préformées dans la viande lors
d’une croissance bactérienne. Les bactéries responsables de cette maladie
sont:

- Clostridium botulinum
- Staphylococcus aureus

11.4.1.2 Toxi-infections alimentaires ou Gastroentérites aigﬁes

Les toxi-infections sont les intoxicatlions alimentaires, souvent
provoquées par les bactéries pathogénes, telles que;

- Salmonella
- Shigella

- Arizona

11.4.1.3 Intoxications alimentaires

Ce sont les intoxications provoquées par des microorganismes présents

a un taux trés important dans la viande (10® - 101°

germes par gramme). De
nombreuses bactéries formant des spores sont capables de produire des
gastroentérites chez 1’'homme, puls de provoquer des troubles digestifs. Les

bactéries mises en cause sont:

- Clostridium perfringens, notamment de type AetC

- Bacillus cereus
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11.4.2 Effet de la congélation sur les microorganismes

La congélation provoque des lésions dans les microorganismes qul
réduisent les possibilités de multiplication et de survie. Les lésions

importantes les plus rencontrées sont:

a) Choc thermique: L’abaissement brutal de température peut tuer les
microorganismes (particuliérement les bactéries gram négative).

b) Variation de volums La transformation de 1’eau en glace augmente
le volume du milieu. Cela ¢ -ut détruire la structure cellulaire des micro-
organismes, et provoquer la mort de certains individus.

c) Réduction de 1’activité de 1’eau: Le changement d’état eau-glace
réduit 1’activité de 1'eau dans le produit. Lorsque l’activité de 1'eau est
au plus égale a 0,6, aucune multiplication microbienne n’est possible.

d) Dénaturation des protéines: L’augmentation de la force lonique dans
la phase liquide des produits surgelés est & 1’origine de la dénaturation
des protéines des membranes cellulaires ainsi que des enzymes. Ceci conduit
a des lésions métaboliques irréversibles, et donc a la destruction des

microorganismes.

A -10°C, il n’'y a pas de multiplication bactérienne, alors que la
température doit descendre Jjusqu’a -18°C pour empécher celle des levures et
des moisissures. La figure II.3 représente 1’'effet de la température sur la
multiplication des microorganismes.

Il est Iimportant de noter que la congélation n'a pas d’'effet
bactéricide. Elle ne peut que réduire la population microblenne initiale
dans une faible proportion. Les bactéries gram négative, par exemple les
Salmonelles, les Pseudomonas, sont les plus sensibles aux basses
températures. Leur population est réduite d’une puissance de 10 par la
congélation (soit une destruction de 90%) et d’'une autre puissance de 10 au
cours du stockage. Donc, la qualité hygiénique de la matiére premiére est
d’une importance primordiale.
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microorganismes
cryophlles
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. \ bactérienne
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MOISISSURES \ microbienne
=
Z
Z

Figure II.3 Multiplication et toxinogénése des microorganismes selon
le niveau de température

I1.4.3 Sensibilité des microor;anisunl a la coggf}ation

Selon la sensibilité a 1la congélation, les germes peuvent se
répartir en 3 catégories:

a) Germes trés sensibles
- levures et moisissures
- bactéries gram négatlve, par exemple E. coli, Pseudomonas,

Salmonelle

b) Germes moyennement sensibles: Ce sont les cellules végétatives de
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bactéries gram positive.

- Staphylocoques : Sa toxine peut survivre a la congélation.
- Entérocoques : Aprés 6 mois du stockage a -18°C, 58% des
Steptococcus faecalis survivent dans la viande.

- Micrococcus
c) Germes résistants

- cellules végétatives des levures et des molsissures en
suspension.

- spores bactériennes, par exemple les spores de Bacillus et de
Clostridium. ‘

- toxines bactériennes, telles que les toxines libérées par
Clostridium botulinum.



CHAPITRE III

OXYDATIONDES LIPIDES






OXYDATION DES LIPIDES

II1.1 INTRODUCTION

Malgré de nombreuses recherches approfondies, 1’ oxydation des lipides
dans les aliments reste toujours le probléme principal pour les industries
agro-alimentaires. Il en resulte non seulement une dégradation considérable
de la qualité (organoleptique et nutritionnelle) des aliments, mais aussi
un développement des produits toxiques qui peuvent provoquer des maladles
de type cardio-vasculaire, cancéreux ou hépatique (PEARSON et col., 1983).

Les problémes fondamentaux de 1'oxydation des lipides sont:

1. une réaction autocatalysée dont 1’énergie d’activation est faible,
par exemple 23 kcal/mole pour la viande hachée (CHEN et col., 1989). Unm
abaissement de température ne ralentit pas cette réaction de facon
appéciable par rapport a d’autres réactions chimiques et biochimiques.

2. une réaction accélérée par plusieurs agents catalytiques, tels que

Fe+2. Cu+2, lumiere, chlorophylle, myoglobine, etc.

3. une formation de produits secondaires (aldéhyde, acide, alcool et
acide), responsables des altérations des qualités organoleptiques des
aliments, percues (par analyse sensorielle) a des concentrations treés
faibles, de 1’ordre du microgramme par litre.
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III.2 COMPOSITION DES LIPIDES

1. Triglycérides

0]

Il
H,C -0-C-R
2‘ 0 1

I
HC -O—C—R2

|0

H,C -0-C-Ry

Les lipides sont essentiellement constitués de triglycérides (ester 'du
glycérol). C’est le substrat qui, lors d’'une réaction d’ hydrolyse, subit le
premier stade de la décomposition des lipides. Cette réaction conduit a la
formation d’acide gras libres. Elle s'effectue soit sous 1'action de
lipases endogénes, ou de lipases bactériennes, ou encore sous 1’actiom
simultanée de ces deux agents. Au deuxiéme stade, il s'agit de 1’oxydation
des acides gras libres insaturés. Cette réaction entraine rapidement la
dégradation des qualités organoleptiques des aliments, ainsi que la
formation de produits toxiques. La vitesse d’'oxydation des lipides augmente
dramatiquement lorsque le nombre de doubles liaisons carbone-carbone (degré
d’ insaturation) dans la molécule de 1'acide gras libre est plus élevé.

2. Phospholipides

0
i
C -0-C-R
o oG
I
H C -0-C-R,
| JOH ,OH
H,C -0-P -OCH,CH, -N(CH,),
0

Les phospholipides sont composés de glycérol avec 2 aclides gras et
d’'un acide phosphorique 1ié a une base alcoolique azotée. Les acides gras
polyinsaturés, qui possédent 3 doubles liaisons ou plus, sont le plus
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souvent associés aux phospholipides. C'est la raison pour laquelle les
phospholipides Jjouent un réle important sur la dégradation des qualités
organoleptiques des produits alimentalres.

3. Stérols

I1 existe plusieurs types de stérols, par exemple le cholestérol, dont
la décomposition oxydante est peu connue. LABUZA (1971) a noté que les
cholestérols ne Jouent pas un réle important sur la dégradation des

qualités organoleptiques des aliments.

III.3 MECANISMES REACTIONNELS DE L’OXYDATION DES LIPIDES

Les acides gras insaturés sont susceptibles de réagir avec 1’oxygéne
pour donner des produits d’oxydation responsables du rancissement des
aliments et de la formation des produits toxiques. Cette potentialité
s'accroit avec le degré d’insaturation des acides. Par exemple, l'acidé
linoléique (C18:2), et 1’acide linolénique (C18:3) s’oxydent respectivement
10 fols plus vite et 20-30 fois plus vite que 1’acide oléique (C18:1),
(LABUZA, 1971).

L’oxydation des 1lipides est wune réaction autocatalysée, souvent
appelée "autoxydation", c’est-a-dire que les produits formés agissent comme
catalyseur. Les différentes phases de cette réaction sont présentées dans
la figure III.1.
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ACIDES GRAS INSATURES
ou
TRIGLYCERIDES

RADICAUX LIBRES

RH — R+ W

RH + 0, ——— ROO® + H’

2

— Oxydation des:

«——— HYTROPEROXYDES - vitamines
ROO" RH ROOH + R° - pigments
l - flaveur

Polymérisation ——— Insolubiliteé
L

(couleur sombre) des protéines

(problablement toxique)

L

Produits décomposés

i.e. aldéhydes

cétones
alcools
acides
hydrocarbures
étheroxydes
RH = acide gras libre
R’ = radical d’acide gras libre
ROOH = hydroperoxyde
ROO° = radical peroxyde
Fiéure III.1 Les phases de 1’oxydation des lipides
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Du point de vue de l’'oxydation des lipides, les acides oléiques,
linoléiques et linoléniques sont tres susceptibles d'étre oxydés. La figure
III.2 montre les mécanismes réactionnels impliques dans 1'oxydation des
acides linoléiques.

Cela commence par la formation des radicaux libres, composés possédant
un électron non apparié. Cette réaction est provoquée par le départ d'un
proton (H") a partir du groupe méthyléne placé en « d’'une double liaison
dans la chaine de l’acide. Il peut y avoir trols formes résonantes de
radicaux qui conduisent a la formation de trois hydroperoxydes en Cg, Cllet
C13 en réagissant avec 1'oxygéne. En raison de la stabilité des radicaux,
les hydroperoxydes Cg et C13 réprésentent 95 a 98 % des peroxydes formés.
Au cours de la propagation de la réactlon, les peroxydes peu stables
peuvent se décomposer, c’est 1'oxydation secondaire. La rupture. de ‘la
chaine moléculaire provoque la formation de deux radicaux a haute
réactivité et la production de nombreux composés responsables de flaveurs

spécifiques, ou particuliéres, des produits alimentaires.

Les réactions finales s’effectuent entre les différents radicaux en
donnant des produits oxydés de type cétone, alcool dont la longueur de la
chaine carbonée est la méme que celle de 1’acide de départ. I1 peut y avoir
également des produits de polds moléculaire supérieur a ceux des acldes de
départ. Ce dernier type de composés résulte de la polymérisation de 2 ou
plusieurs chalnes oxydées liées entre elles soit par des ponts oxygene soit

par des liaisons carbone-carbone.
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Figure III.2 Mécanismes réactionnels de 1'oxydatlion des

acides linoléiques

~ Ry 1

— Rl___7 ﬁ

CH3-(CH2)4—CH = CH-CHZ-CH = CH—CHZ-(CHZ)S-C-O-R°

18 13 11 9 1 position
de carbone

Initiation: 1————«» o
r 3
Rl- CH=CH-CH=CH - GH - R2

Formes

ésonantes
R,- CH = CH - CH - CH = CH - R, J
C (o Cc
) g’ “11°' 13

L RI— ?H -CH=CH-CH=CH - Rz
[—c
Propagation: Rl- CH-CH=CH-CH=CH - R2
b l "
R.~CH-CH=CH-CH=CH - R2 Peroxyde

b
OOH

Rupture des peroxydes

Rl- CH - Rﬁ —_ Rl- CH - Ri + OH’
. b

Rl- CH - RE _— Rl- C=0 + R%'
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Rupture des peroxydes (suite)

Rl— CH - Ré _ Ri + Ré- C = 0 (aldéhyde)

0 l*‘ RH H
R1H + R’

(alcane)

Rl- CH - Rﬁ + RH — Rl- CH - Ri + R’

|

0 OH
Réactions finales:

Rl— ?H = Rﬁ + R — Rl- C - Rﬁ + RH

o} 0

Rl—(ISH- +R0——)R1-f|:-R2+ROH
0 0

R, + R —— Ri-R

RO + Ry —— R-0-Rj

R,0° + RO — R-0-0- Ry

Autres Réactions :

ROOH + RI- CH=CH - Ré _ Rl- CH\T/FH - Ré + ROH
0
ROO® + Rl_ CH=CH - R) — Rl- CH - CH - Ri + RO®

0

-23-

(cétone)

(alcool)

(polymere)
(étheroxyde)

(peroxyde)

(époxyde)

(époxyde)



II1.4 ALDEHYDE MALONIQUE DANS LES ALIMENTS

III.4.1 Mécanismes réactionnels

L’aldéhyde malonique est responsable du rancissement des aliments;
c’est un dialdéhyde a 3 carbones (0=CH-CH2-HC=0) qui apparait dans les
aliments comme produit de décomposition secondaire des aclides gras
polyinsaturés oxydés. La formation de 1'aldéhyde malonique est beaucoup
plus importante dans 1'autoxydatlon des acides triéthyléniques (i.e. aclide
linolénique) que dans celle des acides diéthyléniques (i.e. aclde
linoléique); alors que 1’oxydation des acides gras monoinsaturés (i.e.

acide oléique) n’en produit aucun.

DAHLE et col. (1962) ont noté que 1'oxydation des acides linoléiques
ne donne pas d'aldéhyde malonique dans la premiére phase de la
réaction. Selon ces auteurs, 1’oxydation des acides gras triéthyléniques
(possédant 3 doubles liaisons) conduit a la formation de radicaux peroxyde
(composé 1 dans la figure III.3) ayant 2 doubles liaisons, une en a et une
en y du carbone portant le groupe peroxyde. Ces radicaux peuvent se
transformer en radicaux cycliques (composé 2) qui, ensuite, soit recoivent
un proton (H") du substrat en formant le composé 3, soit réagissent avec
1’oxygeéne (c’est la réaction de peroxydation) en arrachant un proton au
substrat, pour donner le composé 4. Les composés 3 et 4 peuvent se
décomposer, en présence de chaleur et d’acide, pour former les aldéhydes

maloniques.

Selon ces mécanismes, 1’'oxydation des acides diéthyléniques devrait
également produire de 1’aldéhyde malonique, ce qul n’est pas le cas.

PRYOR et col. (1976) ont proposé une modification de ces mécanismes
qui explique mieux 1’absence d’aldéhyde malonique dans 1’ oxydation des
acides diéthyléniques. Selon les figures I11.3 et III.5, le composé 2, peut
se transformer en radical cyclique d’endoperogéne (composé 10). Ce dernier
continue A réagir avec 1'oxygéne et le substrat en formant les composés 11
et 12 qui, en milieu acide et en présence de chaleur, sont décomposés et
donnent des aldéhydes maloniques. Dans le cas de 1’oxydation des acides
diéthyléniques (cf. figure III.4), le composé 6 peut également former des
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radicaux bicycliques d’endoperoxyde (composé 9). Cependant, ces radicaux
sont moins stables que le composé 10 (dans la figure III.S), et il n'y a

pas, ou peu, de formation d’'aldéhyde malonique.

Y vmm——y X

initiateur
[ ]

Y v X e Y ey X Y ey X
[ ]

o, B B

poursuite de

é 1'oxydation
0-0
Y\,—\}—V-Vx_,Y\;—V—v-VX
(1) (2)
H
0
Q0 000
Re + ¥ vy X MRV Vo VRSP
(3) (%)
o O . 0 Q0
Yv.\?~’w" Hoes ¥ Ve U o = X
aldéhyde aldéhyde
malonique : malonique

Figure III.3 Formation de l'aldéWde malonique a partir d’'acide gras
triéthylénique (D’aprés DAHLE et col., 1962)
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Figure II1I.4 Formation du précurseur d’aldéhyde malonique dans 1’'acide
gras diéthylénique (D’aprés DAHLE et col., 1962)



ivg' [:::;“~x a~j ’[::;:ﬂ\x
9 8
H H

aldéhyde aldéhyde
malonique malonique

Figure III.5 Formation de 1’'aldéhyde malonique a partir d'acide gras
triéthylénique (D’aprés PRYOR et col., 1976)

II1I.4.2 Réactions avec les protéines et acides aminés

Par sa haute réactivité, 1'aldéhyde malonique peut continuer a réagir
avec les protéines et les acides aminés dans les aliments. Il en résulte,
par exemple, la dénaturation (insolubilité) des protéines; la perte des
acides aminés essentiels, notamment histidine, lysine et méthionine, et par
conséquent, la diminution de la valeur nutritionnelle des aliments et le
risque de développement de produits toxiques.

CHIO et TAPPEL (1969) ont trouvé que la réaction entre deux molécules

d’acide aminé et une molécule d’aldéhyde malonique donne un composé
présentant des propriétés fluorescentes. Ce composé fait 1'objet de
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nombreux travaux sur l'origine de ces propriétés et notamment leur lien

avec 1'oxydation des lipides.

LINDELOV (1978) a étudié in vitro la réaction de 1’aldéhyde malonique
avec la myosine du lapin ou avec des acides aminés simples (glycine,
lysine, méthionine ou asparagine) et son aptitude a provoquer la
dénaturation des protéines dans le muscle. Il a sulvi 1'abaissement de la
concentration en aldéhyde malonique dans le mélange par le test de TBA
(c’est la mesure spectrophotométrique du complexe résultant de la réaction
entre 1’aldéhyde malonique et 1'acide thio-2-barbiturique), et aussi
1’ évolution de la vitesse de réaction en fonction de 1’'abaissement de la
température (entre +45°C et -40°C). 7! : remarqué que, dans la zone allant
de +45°C au point de congélation, la -esse décroit; dans la zone allant
du point de congélation a -24°C, elle s'accroit. Un nouvel abaissement ‘de
la température Jjusqu'a -40°C provoque une nouvelle décroissance de la
vitesse de réaction. Il a également étudié 1’effet du pH du milieu et a
trouvé que la diminution du pH (résultat de 1’ abaissement de température)
entraine une élevation de la vitesse de réaction. Le pH le plus favorable
aux réactions se situe entre 4 et 7. L’'élevation de la vitesse de réaction
entre 1’aldéhyde malonique et les composants protéiniques lorsque la
température évolue du point de congélation au point eutectique est due a
1’effet dit de "concentration par congélation" et au passage du pH & des

valeurs plus favorables aux réactlons.
De méme, la vitesse de la réaction entre 1’aldéhyde malonique et la

myosine de truites décroit entre +23°C et 0°C puls croit entre 0°C et -20°C
ol elle atteint une valeur du méme ordre de grandeur que celle a +20°C.

I1I.S MESURE DE L’OXYDATION DES LIPIDES

L’appréciation de la qualité des produits alimentaires dépend
essentiellement du degré d’oxydation des lipides. L’'analyse organoleptique,
qui est un moyen subjectif de mesure, présente 1’ inconvénient d’étre
parfols peu reproductible pour un coQt élévé. Par conséquent, plusieurs
méthodes d’analyses chimiques et physiques ont été développées afin de
déterminer quantitativement le degré d’oxydation des lipldes et
éventuellement d’établir une corrélation avec 1’analyse sensorielle. Il est

-28-



nécessaire de noter qu'il n'y a aucune méthode chimique ou physique
corrélable avec 1'analyse sensorielle quelle que solt 1'etape considérée
dans le processus oxydation (GRAY, 1978). Chaque méthode donne des
informations pour une ou plusieurs phases particuliéres de la réaction. Le
choix de la méthode repose sur la nature des produits et le type

d’ information voulu.

N

GRAY (1978) et MELTON (1983) ont présenté les différentes méthodes
actuellement utilisées. Ils ont décrit en détail de chaque méthode,

présentant les avantages et inconvénients.

TEST DE TBA

I1 est possible d’estimer le degré d’oxydation des lipides dans les
aliments par une mesure colorimétrique. Les acldes gras polyinsaturés, aw
cours de 1'oxydation secondaire, se décomposent en libérant de l'aldéhydé
malonique (cf § III.4). Celui-ci forme, avec l’'acide thio-2-barbiturique,
un complexe coloré rose. L'intensité de cette coloration, proportionnelle
au degré d’oxydation, peut étre déterminée par dosage spectrophotometrique.
C’est le principe du Test de TBA.

SINNHUBER et YU (1958) ont identiflé ce complexe coloré rose, produit
de la condensation entre deux molécules d’'acide thio-2-barbiturique et une
molécule d’aldéhyde malonique.

N N
HS on § T Hel 5-7/ W "o im0
N ] | HO N H—CH=CH
H Ho 2
OH OH “n

TBA aldéhyde TBA CHROMAGENE
malonique

Le test de TBA est la méthode la plus utilisée pour suivre 1’oxydation
des lipides dans les aliments, notamment de la viande et des produits
carnés (GRAY, 1978; RHEE, 1978). Par ce test, le degré d'oxydation est



exprimé en milligramme d’aldéhyde malonique par kilogramme de produit,
(Taux de TBA). '

Le test de TBA peut étre réalisé par 3 méthodes différentes:

1. Réalisation directe sur le produit, puis extraction du composé
coloré (SINNHUBER et YU, 1858).

2. Extraction de 1'aldéhyde malonique par 1'acide, par exemple l'acide
chlorhydrique, 1'acide trichloracétique (WITTE et col., 1870).

3. Distillation (TARLADGIS et col., 1860).

La méthode de distillation est la méthode la plus repandue pour 'le
muscle animal (RHEE, 1978). Elle a été utilisée pour déterminer le degré
d’oxydation dans la viande cuite (SHAMBERGER et col., 1977; RHEE, 1978;
IGENE et col., 1979) et dans la viande crue réfrigérée ou congelée pendant
le stockage (IGENE et col., 1979; GOKALP et col., 1983; BHATTACHARYA et
col., 1988; TORRES et col., 1988). TOMAS et FUNES (1887) ont utllisé cette
néthode avec 1'exsudat de viande congelée pour évaluer le degré d’oxydation

dans la viande.

D’autres chercheurs ont modifié cette méthode. RHEE (1978) a ajouté
des agents antioxydants a caractére phénolique ou aminé pour empécher la
poursuite de 1’oxydation pendant la distillation. I1 a recommmandé
l’utilisation de ces agents pour les poissons. Mais dans le cas de la
viande de boeuf, ces agents n’ont pas d’'effet significatif. La différence
d’effet des antloxydants sur différents produits peut étre due 4 la teneur
plus importante en acide gras polyinsaturé dans le poisson que dans la
viande. SUI et DRAPER (1978) ont observé le méme effet non significatif des
antioxydants sur la viande de boeuf, quelque soit la méthode utilisée,
distillation ou extration.

La méthode d’extraction a été effetuée par plusieurs chercheurs,
(WITTE et col., 1970; SUI et DRAPER, 1978; CHEN, 1989) qui ont extrait

1’aldéhyde malonique de la viande par 1’acide trichloracétique.

Bien qu’elle soit répandue, la méthode de distillation proposée par
TARLADGIS et col. (1960) n’est pas plus précise, ni plus reproductible. Le
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taux de TBA déterminé par cette méthode est généralement plus élevé que
celul déterminé par la méthode d’extraction. WITTE et col. (1870) ont noté
que le taux de TBA de la viande, déterminé par distillation, est deux fois
plus élevé que celul déterminé par extraction. SUI et DRAPER (1978) ont
trouvé que ce rapport est de l’ordre de 1,4 4 1,7. Cependant, WITIE et col.
(1970) ont constaté une bonne corrélation entre les résultats des deux
méthodes. De plus, SUI et DRAPER (1978) ont remarqué qu’il était nécessaire
d’utiliser la méthode de distillation pour les produits dont la teneur en
matiére grasse est importante, pour éviter le probléme de solution trouble.

La différence de taux de TBA constatée par les deux méthodes seralt
due a deux causes:

1. dans la méthode d’extraction, la filtration en absence de chaleur
ne permet pas d’extraire complétement 1’aldéhyde malonique.

2. le rechauffement de produit pendant la distillation peut éven¥
tuellement libérer 1’aldéhyde malonique 1ié aux composés carbonylés, ouw
provoquer la formation d’aldéhyde malonlque.

RHEE (1978) a précisé que 1’'adjonction d’'agents antloxydants dans la
méthode de distillation diminue 1’'oxydation pendant la distillation, et par
conséquent, diminue le taux de TBA.

IGENE et col. (1979) et GREENE et CAMUSE (1881) ont mis en évidence
une bonne corrélation entre le taux de TBA déterminé par la distillation et
les résultats d’'analyses sensorielles.

Dans le cas de la conservation des produits surgelés, le taux de TBA
n’augmente pas pendant toute la durée de conservation. En effet, au bout
d’une certaine durée de conservation, un abaissement du taux de TBA a été
observé. GOKALP et col. (1978) ont trouvé cet abaissement aprés 3 mois de
conservation & -22,3°C pour la viande hachée et apreés 6 mois pour la viande
en morceaux. IGENE et col. (1979) a constaté un abaissement du taux de TBA
de la viande de boeuf conservée a -18°C aprés 13 mols de stockage.
BHATTACHARYA et col. (1988) et CHEN (1889) ont suivi 1'effet de la
température sur cet abaissement.

En conclusion, le test de TBA par la méthode de distillation est
actuellement le plus utilisé pour sulvre 1’oxydation des lipides dans les



aliments. Son utilisation doit étre modifiée pour certains prodults, par
exemple pour les produits contenant des nitrates (charcuterie...). Dans ce
cas, les nitrates réagissent avec 1'aldéhyde malonique ce qul provoque une
baisse du taux de TBA. L’'utilisation de sulfanilamide 1nhibe cette
réaction. WILLIAMS et col. (1983) n’'ont observé aucune corrélation entre
les taux de TBA déterminés par différentes méthodes. C’est la ralson pour
laquelle 1’expression du taux de TBA doit toujours étre accompagnée de la
méthode utilisée.

III.6 FACTEURS INTERVENANT DANS L’OXYDATION DES LIPIDES DES ALIMENTS

Comme 1’'oxygéne est un initlateur important de 1'oxydatlon des
lipides, 1’évolution de cette réaction est souvent exprimée par
1’ absorption d’oxygéne. La figure III.6 montre, en fonction du temps, 'la
consommation d’oxygeéne dans le cas des lipides purs (par exemple huile ou
systéme modeéle), ainsi que les teneurs en peroxydes, en polyméres et en
aldéhydes.

1 Apparition
L = du (Lipides purs)
E e rancissement
Qg A
a Q
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il Temps -
Période Période Période

d'induction monomoléculaire bimoléculaire

Figure III.6 Consommation d’oxygéne en fonction du temps

(1ipides purs)
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Dans le cas des lipldes présents dans des aliments, 1'évolution de
1’ oxydation, au cours du temps, est différente de précédente (voir figure
I11.7).
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E 5 Lipides
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e / Lipides dans
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—~
d
.
0~
S oa

Q
g:)r-d
5 3
U\\-’
>
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Figure I111.7 Consommation d’oxygéne en fonction du temps
(1ipides dans des aliments)

L’allure des courbes de la figure III.7 est caractérisée par:

1. 1’absence de la période d’inductlon, problablement due a la
présence dans 1'aliment de traces de certains métaux (catalyseurs de la
réaction), ainsi que d’une teneur initiale non néligeable en peroxyde.

2. une période prolongée pendant laquelle la vitesse de consommat ion
d’oxygeéne- est constante, ce qui fait que le rancissement apparait
généralement plus tard que dans le cas des lipides purs.

Néanmoins, 11 existe une treés grande variabilité dans le comportement
des aliments- vis-a-vis de 1’oxydation des lipides. Ces variatlons sont
rarement prévisibles, mais peuvent étre expliquées par 1’ influence des

facteurs suivants:

1. la présence dans 1’aliment d’agents antioxydants (tel que

tocophérol, certains acides aminés) et d’agents pro-oxydants (par exemple
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hére de la myoglobine, métaux, chlorophylle, lipoxydases, lipases).

2. 1'activité de 1'eau, dont dépend en partie l'action catalytique des
métaux.

3. la nature des lipides dans 1’aliment (teneur en acide gras insaturé

et degré d’insaturation).

4. la dispersion des lipides dans 1’aliment. Les lipides dispersés
sur une surface glucidique sont oxydés plus rapidement que sur une surface
protéique.

5. les effets d’oxydation compétitive. Lorsque 2 substrats oxydables

sont en présence, un effet pro-oxydant ou antioxydant (selon les
proportions relatives de ces substrats) est observé.

III.7 OXYDATION DES LIPIDES DANS LA VIANDE

La viande maigre de boeuf et de porc contient 3 a 6% de triglycérides
relativement saturés et 1% de phospholipides riches en acides gras
insaturés. Ces phospholipides, présents dans les membranes cellulaires et
intracellulaires, et dans les mitochondriales notamment, sont trés
oxydables. C’'est la raison pour laquelle le tissu musculaire est 'plus
sensible a 1'oxydation des lipides que le tissu adipeux riche en
triglycérides saturés.

Nous présentons dans le tableau III.1 la teneur en acides gras

insaturés, (nombre de carbone et de doubles liaisons), pour certains types
de viandes
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Tableau III.1 Teneur en acides gras insaturés des viandes

%

ACIDE

GRAS Boeuf Porec Poulet Poisson
ci8:1 33,44 12,78 20,25 19,59
Cc18:2 10,52 35,08 14,20 5,88
C18:3 1,66 0,33 0,90 8,07
C20:2 0,69 - - 0,20
C20:3 2,77 1,31 1,30 0,36
C20:4 8,51 9,51 11,60 3,78
C20:5 0,76 1,31 1,55 7,16
c22:4 0,88 0,98 2,10 0,65
Cc22:5 0,92 2,30 5,75 2,39
C22:6 - 2,30 5,75 2,39

L’'oxydation des llipides constitue un facteur limitant de Ila
conservation des viandes, et particuliérement de la viande hachée. Dans le
cas de la viande congelée ou réfrigérée, elle pose un probléme apres
cuisson. L’effet catalyseur des hémoprotéines (hémoglobine, myoglobine)
augmente nettement lorsque la globine est dénaturée par la chaleur,
problablement parce que le fer est partiellement libéré. En effet le taux
de TBA de la viande cuite est considérablement plus élevé que celul de la
viande crue (SHAMBERGER et col., 18977; RHEE, 1978; IGENE et col., 1979).
Les hémoprotéines sont décolorées par les réactions d’oxydation des
lipides. Les viandes déshydratées, cuite ou non, sont relativement plus

stables, en raison de leur faible teneur en eau.

Les salaisons de viande de porc provoque un rancissement assez rapide.
11 semble que 1’oxydation porte sur les triglycérides plutdét que sur les
phospholipides. Le chlorure de sodium favorise 1'oxydation des lipides,

selon un mécanisme qui n'est pas bien connu.
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CHAPITRE 1V

TOLERANCE TEMPS-TEMPERATURE (TTT)






TOLERANCE TEMPS-TEMPERATURE (TTT)

IV.1 EXPERIMENTATION TTT POUR LA VIANDE CONGELEE

L’'expérimentation TTT a pour but d’évaluer la qualité des produits en
fonction du temps et de la température, sur la base de 1’appréciation
sensorielle et éventuellement accompagnée par des méthodes objectives. Pour
1’analyse sensorielle des viandes congelées, les échantillons-tests sont
conservés a différents niveaux de température. A chaque intervalle de
temps, un jury de dégustation, normalement composé de 8 a 12 dégustateurs
entrainés, apprécient la qualité du produit par référence aux échantillons-
témoins. Ces derniers ont les mémes caractéristiques qualitatives que les
échantillons-tests, mais ils sont stockés A une température plus basse, par
exemple -40°C. Les indices JND et PSL, dont les définitions sont décrites
ci-dessous, sont déterminés afin d’établir une courbe TTT.

L’'indice JND représente la durée de conservation (d’un produit donné)
qui s’étend du début de 1'entreposage Jusqu’au moment ou la premiére
différence de qualité est pergue par 70-80% des dégustateurs entrailnés.
L’indice JND peut étre également déterminé par le seuil maximum de note
moyenne attribuée au produit par les dégustateurs entrainés.

L’indice PSL est la durée maximale de conservation pendant laquelle le
critére de qualité organoleptique du produit est accepté par des
consommateurs non entrainés.

La courbe TIT est un graphique en coordonnées semilogarithmiques;
1’ abscisse étant la température et 1'ordonnée le temps. Les figures 1IV.1 &
IV.3 représentent quelques courbes TTT des viandes congelées. Pour un
produit défini, la courbe TIT permet de déterminer 1la durée de
conservation, soit JND, soit PSL, a une température donnée, d’une part, et
d’estimer la perte de qualité du produit ayant subi des fluctuations de
température au cours du stockage, d’autre part (voir figure Iv.1). La
méthode de calcul de la perte de qualité est décrite dans le chapitre V.
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PSL (molis) X perte/jour

4 10

Figure IV.1 Courbe TTT de
poulet cru et la perte de
qualité par Jour (en %)
(ULRICH, 1981)

Jours

1000
Figure IV.2 Courbes TTT des

diverses viandes congelées
(1) Dboeuf en morceau

(2) viande de boeuf hachée
et conditionnée sous vide
(3) viande de boeuf hachée
100 et conditionnée sous air
(4) pore (critére PSL)
(8) porc (critdre JND)

(VAN ARSDEL et col., 1869)

i0
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Jours

1000

Figure IV.3 Courbe TIT du
tea - porc haché;

r (1) porc haché + pain
(2) porc haché pur

(VAN ARSDEL et col., 1969)
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IV.2 FACTEUR PRODUIT-PROCESSUS-EMBALLAGE (PPP)

La courbe TTT n’est valable que pour un produit donné, une opération
de préparation donnée, et un emballage donné. C’est la raison pour laquelle
le facteur PPP est aussi déterminant pour la qualité des produits surgelés.

a) Produit

La nature et la qualité initiale des produits sont primordiales pour
leur conservation. Pour la viande, la race, 1'Age, 1’alimentation et les
conditions d’abbatage des animaux sont les parameétres quil caractérisent la
qualité de la viande. La viande de boeuf peut étre mieux conservée que le
porc, car la premiére contlient moins d’'acides gras insaturés (voir flgure
1v.2)

De plus, la population microbienne de la matiére premiére est aussl
importante pour la conservation. Une population microbienne de 6x10° par
gramme réduit la durée de conservation du foie de veau de moitié par
rapport a une population de 3x10* par gramme.



b) Processus

Les opérations de congélation et de préparation, tels que la vitesse
de congélation, le mélange avec divers ingrédients, 1’'ionisation, le
tranchage et le hachage, influent essentiellement sur la conservation des
produits. La figure IV.2 montre que le hachage réduit la durée de
conservation de la viande de boeuf. Le porc mélangé avec du pain peut étre

conservé plus longtemps que le porc pur (voir figure IV.3).

Pour certains produits surgelés, notamment les viandes salées ou
fumées, 1’'abaissement de température entraine une décroissance de leur
qualité. LINDELOV et POULSEN (1978) ont trouvé qu’une réduction de la
température dans 1'intervalle -5 Jusqu'a -40°C diminue la durée de
conservation de bacon fumé. En diminuant davantage la température, la durée
de conservation est d’'autant plus longue que la température est basse. Ils
ont noté les facteurs responsables de ce phénoméne: la concentration de
certains constituants (tels que le chlorure de sodium, les phosphates, et
les protéines), 1’abaissement de pH. Il est bien connu que la concentration:
importante de chlorure de sodium et 1’abaissement de pH accélérent 1’oxyda-
tion des lipides. '

Chaque produit réagit différemment avec la température, une étude
particuliére pour un produit donné est donc nécessaire.

c) Emballage

Les fonctions de 1'emballage sont de contenir, de protéger, de
faciliter 1’utilisation et de présenter le produit. En ce qui concerne les
produits surgelés, les caractéristiques requises pour 1’emballage sont
fonction du produit et du processus. D’une fagon générale, nous pouvons
citer quelques caractéristiques importantes:

- résistance mécanique aux basses températures

- imperméabilité a 1’'oxygéne (pour les produits riches en graisse) et
a la vapeur d’eau (pour les produits sujets a la déshydratation)

- isolation thermique au cours du stockage

- réflexion de la lumiére ou émissivité pour réduire le réchauffement
par rayonnement des produits dans les meubles de vente. Les matériaux tels
que la feuille d’aluminium, le film plastique doré, le complexe métallisé,
sont de bons réflecteurs qui permettent donc un abalssement important de la
température des paquets de la couche supérieure du chargement dans le
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meuble de vente.

Un emballage bien adapté peut doubler la durée de conservation de
certains produits. Observons la figure IV.2, a -18°C, la durée de
conservation de la viande de boeuf hachée conditionnée sous vide est 2 fols
plus importante que celle conditionnée sous air.

Toutefols, un emballage sophistiqué (films en multicouches, fllms
métallisés) apporte peu d'avantage pour les produits stables. C'est le cas
des produits panés, des viandes avec Jjus et aussi des produits a faible
teneur en matiére grasse. Un emballage simple (film polyéthyléne, carton
compact, sachets plastiques) est suffisant.

IV.3 EVALUATION DES QUALITES ORGANOLEPTIQUES DE LA VIANDE

L’évaluation des qualités organoleptiques peut se faire par deux
méthodes:

1) Méthodes indirectes ou objectives. Ce sont des mesures instrumen-
tales de certaines caractéristiques du produit. La couleur de la viande est
mesurée par spectrophotométrie, la tendreté par cisaillement ou écrasement,
la flaveur par chromotographie etc. La validité des mesures objectives se
fait par une bonne corrélation avec 1’analyse sensorielle.

2) Méthode directe. C'est la dégustation par un jury de dégustateurs.
Cependant, le coQt élévé et la difficulté technique de la mise en oeuvre de
cette méthode, nous aménent A réaliser des mesures instrumentales dés que
possible. Toutefols, 1’analyse sensorielle reste toujours la méthode de
référence & laquelle les méthodes objectives doivent se référer pour
Justifier leur application.

L’analyse sensorielle peut comporter en trois aspects selon
1’ information & obtenir:

- aspect quantitatif (tel échantillon est plus tendre)

- aspect qualitatif (telle couleur ressemble A telle autre)
- aspect hédonique (Jj'aime, je n’aime pas)
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TECHNIQUE DE L’ ANALYSE SENSORIELLE

Jury

Il est composé d'un nombre suffisant de membres, pour contrebalancer
les variations individuelles. Il est normalement de 8 a 12. La sélectlion
des juges dépend du but A poursuivre et du produit a étudier. Il n'y a pas
de méthode de sélection universelle adaptable dans tous les cas et pour
tous les produits. Les critéres importants pour choisir les juges sont leur
disponibilité et leur motivation.

La sélection des juges est souvent difficile a céaliser par manque de
critére, et de volontaires. Il est donc indispensable d’'entrainer les juges
pour que tous alent un vocabulaire commun et soient habitués aux divers
types d’'épreuves.

Préparation des échantillons

La viande doit &tre cuite avant consommation, or la cuisson modifie
certaines propriétés de la viande: texture et flaveur notamment. Donc le
choix d’'un mode de cuisson bien adapté aux muscles e: ‘mportant. I1 existe
2 modes de cuisson:

1) cuisson rapide et séche: le réti, la grillade, le sauté. Ce
mode est adapté aux muscles tendres.

2) cuisson longue en milieu humide: le braisé, le bouilli. Elle
est adaptée aux muscles plus durs; elle est généralement moins utilisée.

Tous les modes de cuisson sont effectués sans assaisonnement. Ces

derniers pourraient masquer les propriétés de la viande.
Location
Les Jjuges doivent étre isolés et ne doivent pas communiquer au cours

de la dégustation. Cela nécéssite 1'utilisation d’une salle spéciale ou de
cabines qui permet d’'isoler les Jjuges de 1’environnement. Il est aussi
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utile de pouvoir faire varier 1'éclairage pour éventuellement masquer la
différence de couleur entre échantillons.

Egreuves

Epreuves de différences

Ces épreuves consistent a chercher si un échantillon est différent de
1’autre. Il s’agit donc des épreuves par paire, duo trio, et triangulaire.

L' épreuve par paire est utilisée pour comparer 2 échantillons. Les
juges doivent les différencier selon le critére, par exemple "quel est la
viande la plus tendre?".

En ce qui concerne 1'épreuve duo trio, et 1’épreuve triangulaire,
elles sont utilisées lorsque nous ne connaissons pas, a priori, le critére
sur lequel la différence portera. Dans l’épreuve duo trio, un échantillon
témoin est d’abord présenté aux Juges, suivi de deux autres échantillons
dont 1'un est identique au témoin. Les Juges dolvent reconnalitre ce
dernier. Dans 1’épreuve triangulaire, un échantillon seul et 1’autre doublé
sont présentés aux juges qui doivent reconnalitre 1’échantillon seul.

Statistiquement, il y a respectivement une chance sur deux et une sur
trois pour 1’épreuve par paire ou duo trio et 1’épreuve triangulaire pour
que les Jjuges puissent donner une bonne réponse au hasard. I1 est alors
indispensable de tester la signification des réponses par une méthode
statistique (loi binémiale). Le tableau IV.1 donne quelques exemples de la
signification statistique avec les seuils de confiance a 5% et 1%.
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Tableau IV.1

Nombre de |Epreuve par paire ou duo trio Epreuve triangulaire
FRpansen seuil 5% seuil 1% seuil 5% seuil 1%
5 = - 4 5
8 6 - 5 6
7 7 - 5 7
8 8 - 6 8
9 8 = 6 8
10 9 = 7 9
11 10 11 -7 9
12 10 12 8 10
20 15 18 11 14
50 33 37 24 28
100 66 67 43 49

Epreuves de notations

Ces épreuves sont souvent appliquées lorsque nous voulons obtenir plus
d’informations qu’une simple comparaison. Elles cermettent d’étudier
1’influence des différents traitements sur la qualité du produit et sont
bien adaptées aux recherchés de cinétique de la qualité du prodult au cours
du stockage. Nous demandons aux Juges de donner une note a chaque
échantillon selon leur appréciation de la qualité de ce dernier.

La méthode de notation peut étre qualitative (par exemple trés rance,
moyen, bom). Ces appréciations sont ensuite transformées en note. La
notation directe, quantitative, se fait en utilisant une échelle structurée

ou non structurée.
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Echelle structurée

1 2 3 4 5 8 7 9 10
| | l | | | L ]
| 1 1 | | | | |
bon moyen rance
-S o] 5
| | | | l | | |
| | | | T I I | 1
bon moyen rance
Echelle non structurée
| |
r 1
bon rance

Pour 1’échelle non structurée,

correspondante que nous avons définie auparavant.

la mesure de distance donne une note

Dans cette épreuve de notation, les notes sont principalement traitées

par une analyse de variance (voir annexe V) pour tester les significations

des divers parametres étudiés.
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CHAPITRE V

ETUDE CINETIQUE DE LA PERTE DE QUALITE
DES PRODUITS SURGELES






ETUDE CINETIQUE DE LA PERTE DE QUALITE DES PRODUITS SURGELES

La modification des qualités organoleptiques et nutritionnelles des
produits surgelés détermine les conditions de conservation. Cette modifica-
tion résulte de réactions chimiques, biochimiques et de certains phénomeénes
physiques. Les différents parametres influant sur la perte de qualité au
cours du temps ont fait l'objet de recherches intensives dans de nombreux
laboratoires. Ces recherches ont montré que la modification de qualité est
fonction de la qualité initiale des produits, des conditions de traitements
avant la phase de congélation (lavage, hachage, blanchiment, par exemple),

du type d’'emballage, ainsi que de la stratification des températures.

La prédiction de la perte de qualité des produits surgelés en fonction
du temps et des conditions de conservation est primordiale pour les
industries agro-alimentaires. Cela permet d’estimer la durée raisonnable de
conservation pendant laquelle la qualité est assurée. Pour que cette:
prédiction soit possible, les informations suivantes sont essentielles:

1. les facteurs dont dépend la qualité initiale ou la valeur
nutritionnelle pendant la fabrication

2. les principaux modes de perte de qualité

3. les conditions de conservation, telle que température, humiditeé,
lumiére, etc.

4. les modes de conditionnement, par exemple, la perméabilité du film
plastique aux gaz (0,, COZ' vapeur d’'eau), la protection contre lumiére

5. la cinétique des réactions responsables de la perte

Rappelons que les produits alimentaires sont des systémes tres
complexes. I1 est pratiquement impossible de distinguer clairement les
mécanismes des réactlions provoquant la perte de qualité des produits, et de
développer un modéle mathématique général (dans lequel les différents



parameétres peuvent tous intervenir) et qui permette de calculer la vitesse
des différentes réactions (LABUZA, 1S84a).

Etant donné que la perte de qualité des produits alimentaires est
principalement due a des réactions chimiques et biochimiques, 1’'approche
cinétique a été proposée par de nombreux chercheurs. Plusieurs étapes
doivent alors étre considérées

- discerner le mode principal de dégradation de la qualité du produit,

- déterminer les facteurs qui sont en cause dans la dégradation de la
qualité,

- suivre 1’'évolution d’'un indice de qualité en fonction des facteurs
identifiés et du temps,

- développer un modéle mathématique qui exprime la dégradation de la
qualité au cours du temps en fonctlion des facteurs choisis.

Toutefols, 1'approche cinétique est limitée pour les raisons
suivantes:

1. 'a cinétique de la dégradation d’une qualiteé donnée pour un produit
qui su:.t des traitements déterminés est spécifique. En effet cette
cinétique ne peut pas étre utilisée pour estimer la perte de qualité du
méme produit subissant d’autres traitements.

2. 1'élévation de température peut provoquer des réactions secondaires
ou changer le mode de dégradation de la qualité, ce qui limite 1’'extra-
polation des résultats obtenus a une température plus élévée, ou a une
température plus basse si les conséquences de la température sur la nature
des réactions et sur leur cinétique ne sont pas connues avec précision.

3. 1’effet des fluctuations de température sur la dégradation de la
qualité est treés mal connu, notamment au plan quantitatif.
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V.1 APPROCHE CINETIQUE DE LA PERTE DE QUALITE

Plus généralement, avec les aliments, la perte de qualité peut étre
décrite par la réaction globale suivante :

ou A indice de qualité désirée

indice de qualité non-désirée

@)
1}

k = constante de vitesse apparente, et globale

En falt, les réactions responsables de la perte de qualité sont plus
complexes. Elles peuvent étre réversibles et nécessiter plusieurs réactifs
pour donner naissance aux produits de dégradation. Pour simplifier, nous
admettons que la perte de qualité obéit a la réaction suivante:

- d“_] . k(a™ (2)
dt

n = ordre de la réaction considérée

LABUZA (1979) a montré que la modification de la qualiteé des aliments
(basée soit sur les réactions chimiques ou microbiologiques, soit sur
1’appréciation sensorielle) suit un modéle d’ordre zéro ou un. I1 a noté
également qu’'une perte de qualité de 1l'ordre de 20 a 30% de la valeur
initiale rend le produit non-acceptable.

ordre G : A = A~ kt SR (3)
ordre 1 : A = Ao exp(-kt) e (4)
avec Ao = indice de qualité initlale

La détermination de 1’'ordre de la réaction, n, est délicate, notamment
pour distinguer entre un ordre zéro et un. En effet, pour une perte de
qualité inférieure a 50%, 11 est difficile d’apprécier entre 1’ ordre zéro
et 1’ordre un (Tableau V.1 et Figure V.1).
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100
A=1003at =0
A= 50at =50}J -
qualité calculée
jours ordre O ordre 1 w €e
o)
0 100 100 §
10 90 87 S 40
20 80 75,8
30 70 65,9
40 60 57, 4 Rer
50 50 50 -
100 0 25 »
] 20 49 80 89 100
joure
Tableau V.1 Evolution de "A" en Figure V.1 Différence entre 1’ordre
fonction du temps selon 1’ordre 0 et 1 pour 1'évolution de "A" en
0 ou 1. fonction du temps.

V.2 EFFET DE LA TEMPERATURE SUR LA CONSTANTE DE VITESSE GLOBALE

e MODELE D’ ARRHENIUS

L’effet de la température sur la constante de vitesse globale, k, a
6té étudié et le modéle d’Arrhenius est le plus souvent proposé:

K =  kexp (-E&RD | ... (5)

avec ko = facteur pré-exponentiel
Ea = pseudo-énergie d’activation, cal/mole
R = constante des gaz parfaits (1,987 cal/ K .mole)
T = température absolue, K
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La pseudo-énergie d’activation indique la sensibilité du phénoméne aux

températures. Elle dépend aussi du phénomene observé

- oxydation radicalaire des lipides (Ea = 15-25 kcal/mole)
- déstruction microbienne ou enzymatique (Ea = 50-150 kcal/mole)
- brunissement non-enzymatique (Ea = 20-40 kcal/mole)

Dans le modele d’Arrhenius, Ea et ko sont des constantes

(indépendantes de la température).

e LE RAPPORT 010

L’effet de la température peut étre également mesuré par le fapport
Q1° qui est défini de la maniére suivante:

k a (T+10)
Q = ——— deses (6)

10 k a T
Par un dévéloppement mathématique, le rapport Q10 peut s'écrire alors:

10 Ea
1n Q10 = —— ewmew (7)
RT(T+10)

Si la température de référence est arbitrairement fixée a 0°C, la
durée de conservation d'un produit définl peut étre évaluée par:

-Ea
t, = t, exp o el e (8)
s o

avec ts = durée de conservation a Ts
to = durée de conservation a To
Ts’ T° = températures absolues, K
e, = T’ - 273,15, °C

Cette équation résulte de la transformation mathématique des équations
(2) et (5) et est valable pour tous les ordres de réaction. Le tracé de In
t en fonction de 1/T (figure V.2) permet d’estimer directement la durée de
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la variation de la température des produits

a2lus,
de l’ordre de 20 a 30°C, nous pouvons

pas treés grande,
~action de la température en °C (figure V.3).

conservation.
alimentaires n’

tracer In t en @

In t

In t
pente = Ea/R pente = b

v

0 2

1/T, K}

Figure V.2 Evolution de In t Figure V.3 Evolution de In t
en fonction de 1/T (1/K) en fonction de 8 (°C)

Si TS = T° + 10

alors b = Ea/ R(To)(T+10)

on = exp (10 b)

Le rapport QIO dépend donc de la température et de Ea. Comme Ea est

constante, le Q:o augmente alors que la température décroit. En raison de
le Q _ sera valable si la limite de

sa variation avec la tempéaturé, -

température est précisée.
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V.3 EFFET DES FLUCTUATIONS REGULIERES DE LA TEMPERATURE

Les premiéres études sur 1'effet des fluctuations cycliques de
tempéra- ture ont été effectuées par HICK en 1944 et SCHWIMMER et col. en
1955 (LABUZA, 1979). Ils ont dévéloppé les équations pour estimer
1’influence de la fluctuation sinusoidale et en échelon carré de la

température sur les réactions. L’équation que HICK a proposée était :

d(Al]

Sk = x T L (10)
dt n
ou - d[Al/dt = perte de qualité A en fonction du temps
Km = constante de vitesse 2a Tm
b = pente de la courbe de ln t en fonction de 6
T = température en fonction du temps

I1 s’agit d’une approche empirique, suivant un ordre zéro.

Pour la fluctuation sinusoidale:

T =T, + 3, sin (2m¢) ... (11)
avec T = température a 1’'instant t
Tm = température moyenne
a, = amplitude de fluctuation

I1 a donc obtenu:

- d[A] = AA
sin
t
- f K, e T 4t
0 5
t
- I K e b(T, +a,sin2Mt) 4 (12)
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HICK a trouvé la solution en utilisant un développement en série:

AA
sin r

constant

o
+
o

Dans ce cas, il a noté que la perte de qualité était plus importante
que celle & T , alors T >1.
m sin

Pour la fluctuation en échelon carré:

AA

carré

carré

constant

[exp (a b)) + exp (-a b)) ] ..... (14)

N | -

POWERS et col. (1965) ont utilisé ces modéles pour estimer la
croissance microbienne ainsi que la perte en vitamine C dans les Jus de
fruits dont les réactions sont du premier ordre. Ils ont trouvé une erreur
de prédiction de 15 a 50%. En dépit de plusieurs raisons émises, LABUZA
(1979) a noté que la cause principale de cette différence était
1’utilisation de 1’ordre zéro lorsque la réaction était du premier ordre.
Selon le modéle proposé par LABUZA (1979); LABUZA et RIBOH (1982) et LABUZA
(1984a), nous pouvons dévélopper les équations pour plusieurs modes de
fluctuation quel que soit 1’ordre de réactlion.
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1. Fluctuation sinusoidale

Température

a

0

T |

— t >
p
Temps '
Figure V.4 Fluctuation sinusoidale de température en fonction
du temps

La température s’écrit en fonction du temps:

= t

T & Lurelmdl s (15)
t
p

avec T = température a 1’instant t

Tm = température moyenne

a, = amplitude de fluctuation de T

tp = période d’'un cycle de fluctuation de T

t = temps

Selon les équations (2) et (5), sl nous définissons AA = variation de
"A" pour une période, alors:

A t

d[A]
I - - = J k dt
A (Al "

0 (o}

AA




t

-Ea
AAsln k0 exp dt ..., (18)
R(Tm + a, sin(2ﬂt/tp))

1}

t
0

De méme, si T est constante et égale a Tm , hous avons alors

t
Ea
AAconst.ant. - J' kO exp [- ] dt
t RT
o m

Nous définissons le rapport "Fsin" de la fagon suivante:

AA

sin
sin =
Aconstant.
t
-Ea
ko exp dt
R(Tm + a_ sin(2Mmt/t.))
to o P
sin = T
I k_ exp (-F:+/RT) dt
t 0
o (17)

Comme il n’existe pas de solution exacte pour 1’intégrale, un calcul

numérique ou un dévéloppement en série (équation 13) peuvent étre effectués

qui montrent que 1’indice r'in est toujours supérieur a 1. La fluctuation

de température accélére donc la réaction.
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2. Fluctuation en échelon carré

Température

»—

e tp————>|

L 4

Temps

Figure V.5 Fluctuation en échelon carré de température en fonction
du temps

Comme précédemment, nous développons 1'indice "T " pour un échelon

carré
carreé:
tp/2 tp
AAcarré = J.O [k(Toao)]dt * J. [k('l'-ao)]dt
» tp/2 -
..... (18)
carré
carré =
- constant
aoEa - aoEa
= 1/2 | exp + exp
R Ta(T + a)) R Ta(T - a])
L 0 m 0

Si |ao|= 0, alers [ 2 1. LA encore, la fluctuation de température
arr

augmente la vitesse de la perte de "A".
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La constz de vitesse, k, pour la température variable est
généralement w@lée la constante effective de vitesse, k“_ qui peut
e
s’ écrire selaonn .es équations (17) et (19):

= k r " yuews (20)

eff,sin Tn sin

= k

r
eff,carré Tm carré

Nous pouvons alors estimer la qualité "A" a 1’instant donné selon
1’ordre de la réaction:

ordre 0 A = A - k __t C siea (22)

ordre 1 A A, exp (- k, t) ve...(23)

ff

Certains chercheurs utilisent le Qm pour calculer les rapports I‘Mn

et l"“”_é dont les équations sont données par:
2 4 8
(a,b) (ap)®  (ab)
r = 1+ gor  # g b e ¥ oeaae das (24)
sin 2 224 524%g
avec Q, = ©eXp (10 b)
s
PR 172 [exp (aob 2) + exp (-aob 2) ] _____ (25)
Ta + 10 ; Ta + 10
avec 2 3 — et 2 = —
Ta + a Ta - 2

L'utilisation de Q10 n’est valable que pour de faibles variations de
température (A T = 20°C).
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V.4 APPLICATION DE LA CINETIQUE AU CALCUL DES PERTES DE QUALITE
SUR UNE CHAINE DE FROID

Malgré 1’excellente concordance entre les résultats obtenus a partir
des expérimentations et ceux résultant du calcul de la perte de qualité par
le modele cinétique, il existe toujours une faible précision sur la
prédiction des modifications réelles de la qualité . Ceci s’explique par le
fait que les conditions thermiques de conservation réelles ne sont pas
constantes, et sont connues tres approximativement. Cette constation
concerne plus particuliérement les conditions (température et temps)
d’ entreposage et d’exposition des produits surgelés sur une chaine de
froid. '

Les étapes de la chaine de froid

Deés la fabrication, les prodults surgelés sont entreposés a différents
stades qui sont généralement le fabricant, le grossiste principal et le
distributeur régional. De plus, lors de la vente au détail, les produits

sont entreposés dans le meuble de vente.

Au point de vue de la température, celle-ci est principalement
inférieure a -20°C dans les entrepdts. Les stades les plus critiques dans
la chaine de froid sont le transport et la mise en vente au détail. La
température dans les camoins frigorifiques pendant le transport est
fréquemment supérieure a -18°C. De plus, le chargement et le déchargement
entratnent inévitablement des remontées de température. Quant aux meubles
de vente, li Eeupérature est treés variable. La température des paquets a la
surface du chargement est la plus élévée, et atteint parfols -5°C.

En ce qul concerne la durée d’entreposage a chaque stade, elle est

trés variable, de quelques semaines a plusieurs mois (SPIESS, 1989) selon
le produit et le flux des marchandises.
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CALCUL DES PERTES DE QUALITE SUR LA CHAINE DE FROID

VAN ARSDEL et col. (1969) ont décrit une méthode d’'estimation des
pertes de qualité des produits surgelés soumis successivement a différentes
températures. Ils ont appliqué les 2 régles suivantes:

1. Additivité des pertes

La perte totale de qualité d'un produit est la somme des pertes
successives de ce dernier. Elles sont calculées indépendamment a chaque
stade, défini par un niveau de température auquel le produit a été soumis
pendant un temps donné.

2. Commutativité des pertes

La perte totale d’une qualité de produit est indépendante de 1’ ordre
chronologique des températures auxquelles le produit a été soumis, et cecl
pendant la méme durée.

VAN ARSDEL et col. (1969) ont défini deux termes de qualité organolep-
tique des produits surgelés:

1. L’indice JND (Just Noticeable Difference, ou High Quality Life, ou
Premiére Perception de Modification) représente la durée de conservation
(d’un produit donné) qui s’étend du début de 1’entreposage Jusqu’au moment
ou la premieére différence de qualité est pergue par 70-80% des dégustateurs
entrainés. L’indice JND peut é&tre également déterminé par le seuil maximum
de note moyenne attribuée au produit par les dégustateurs entrainés.

2. L’indice PSL (Practical Storage Life, ou Durée Pratique de
Conservation) est la durée maximale de conservation pendant laquelle le
critére de qualité organoleptique du produit est accepté par des
consommateurs non entrainés.

Le rapport PSL/JND est variable, voisin de 2, ou franchement supérieur
(1.e. 4 ou 5) en raison de la variabilité du jugement des consommateurs.
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Figure V.6 (A) Relation entre la température et la vitesse de perte
de qualité correspondante. (B) Perte de qualité pour chacune des étapes
d’une chaine de froid. (1.entreposage chez 1le producteur; 2. transport; 3.
entreposage chez le grossiste; 4. transport; 8. meuble de vente aux couches

inférieures; 6. A la couche supérieure; 7. transport)

Dans la méthode de VAN ARSDEL, la perte de qualité est déterminée a
partir de 1’indice JUND. La figure V.68 synthétise la méthode décrite
ci-dessous:

1. la courbe de vitesse de perte (soit 1/JND) en fonction de la
température est établie (figure' V.6 (A))

2. a pax:tir de cette courbe, un graphe donnant le temps en fonction de
la température est préparé. L’'échelle est déterminée par la projection
horizontale de l'abscisse du premier graphe par rapport a la courbe de
vitesse de perte (figure V.6 (B))

3. Dans le deuxiéme graphe, le passé thermique du produit est reporté



4. A chaque stade, l’'aire (comprise entre la courbe et 1'abscisse) qul
représente la perte de qualiteé est déterminée. La somme de chacune de ces
pertes donne la perte totale de qualité du produit.

La connaissance de la perte totale permet de prédire la durée de
conservation limite du produit du point de vue qualitatif, ou de juger
1’acceptibilité du produit pendant les différents stades de la chalne de
froid.

Tableau V.2 Un exemple de calcul des pertes de qualité d’un produit
sur la chaine de froid

Maillons d’une Température | Séjours Perte totale
chaine de froid °C Jours ( %)
1 Production -30 a5 27,82
2 Transport -18 7 5,78
3 Grossiste -23 60 32,02
4 Transport -14 7 9,56
Meuble de vente
5 =-couche inférieure -16 10 10,66
6 -couche supérieure -10 24 50,78
7 Transport -6 1 2,84
139, 46
——

Le résultat montre que le produit n’est pas de bonne qualité (la perte
totale dépasse 100%) avant d’arriver chez le consommateur.
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CHAPITRE VI

EXPERIMENTATION






EXPERIMENTATION

VI.1 INTRODUTION

D’une maniére générale nous admettons que la dégradation de la qualité
des produits surgelés est d’autant plus importante que leur température est
élevée. La réglementation frangaise et internationale 1impose une
température inférieure ou égale a -18°C (ou 0°F). Dans la pratique, cette
température n’est pas toujours respectée tout au long de la chaine de
distribution. La rupture de la chaine de froid se produit généralement au
cours du transport et, notamment, de la mise en vente. En conséquence, la

durée de conservation des produits est réduite.

De plus, la machine frigorifique fonctionne en cycle (état "marche" et
état "arrét"). Cela donne une variation de la température, en amplitude et
en fréquence, plus ou moins importante selon la performance de la machine.
Plusieurs chercheurs (SINGH, 1976; LABUZA, 1879; ULRICH, 1981; ROSSET,
1984; ROSSET et col., 1988; ) ont montré que la variation de la température

accélére la détérioration de la qualité des produits surgelés.

Le conditionnement des produits alimentaires est un facteur important
dans la conservation de la qualité des produits. Il est donc souhalitable de
prendre en compte l’effet de 1’emballage sur 1’évolution de leur qualite.

Notre étude a été consacrée a 1’influence de la température (valeur
moyenne, amplitude et fréquence de variation) et au rdle compensateur que
pouvait Jouer. 1’emballage sur la dégradation de la qualité d’'un produit
surgelé au cours du stockage. Le but est de déterminer la durée de
conservation du produit connaissant son passé thermique et de chercher une
corrélation entre 1’analyse subjective (analyse sensorielle) et une analyse
objective (par exemple, 1'oxydation des lipides par le Test de TBA).
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Nous avons donc divisé notre travail expérimental en 3 parties
principales:

1. Influence de la température de conservation et de 1’amplitude des

fluctuations de température

Cette expérience a pour but de préciser 1’influence des conditions
thermiques de conservation, c’est-a-dire le niveau et 1’amplitude de
variation de la température de conservation, ainsi que 1’ influence du mode
de conditionnement, sur la dégradation de la qualité du produit surgelé en

cours de conservation.

2. Influence de la fréquence de fluctuation de la température de

conservation

Cette partie a pour but d’étudier 1’influence de la fréquence de
fluctuation de la température, (fréquence accélérée). La température de
conservation est alors fixée a -10°C et la fréquence est augmentée de 50%
par rapport au fonctionnement de référence (a +20°C).

3. Simulation en vitrine

Dans ce cas, 11 s’agit de simuler certaines conditions thermiques
d’une chaine de froid comprenant 1’entreposage et la mlse en vente, en vue
de connaitre 1’'importance de la dégradation de la qualité des produits
lorsque la température réglementaire n’est pas respectée tout au long de la
chaine de froid. Cette expérience sera conduite dans des conditions
thermiques défavorables pour la conservation, d’'ailleurs fréquemment

rencontrées dans la pratique.
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VI.2 MODE OPERATOIRE

VI.2.1 Préparation des échantillons

VI.2.1.1 Produit modele

Le choix du produit modéle repose sur les 3 considérations suivantes: -

- Sensibilité a la température et aux variations pour que la
dégradation de la qualité soit détectable, au moyen des analyses subjective
et objective, au cours de la conservation.

- Facilité de mise en oeuvre du contrdéle de la qualité et
disponibilité de la matiére premiére en vue de réduire 1’'incertitude au

cours des différentes analyses.

- Aspect économique des expériences et interét du choix du produit 1lié

a sa consommation importante.

Dans ces conditions, nous avons choisi d’entreprendre notre étude avec
de la viande de boeuf hachée a 15% de matiére grasse.

Avec la collaboration de la société "SOCOPA" a CHERRE (Sarthe), des
steaks hachés surgelés de 100 grammes 2a 15% de matiére grasse ont éteée
fabriqués de fagon industrielle dans le méme lot de viande. Leur qualité
initiale a été spécialement contrélée pour qu'elle soit relativement
homogéne, ce que l'analyse de 1’'oxydation des lipides (Taux de TBA) a
permis de vérifier. Les steaks ont été maintenus A la température ambiante
de -30%3°C par de la neige carbonique pendant le transport.

VI.2.1.2 Conditionnement et emballage

A 6té étudiée 1’influence du conditionnement sous air et sous vide sur
la dégradation des caractéristiques organoleptiques, sur 1’ oxydation des
lipides et sur la formation de givre dans 1’ embal lage. Aussi,
avons-nous examiné 1’avantage que peut procurer 1’emballage, notamment un
carton compact utilisé pour la vente au détail pour amortir la variation de
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la température du produit. Nous avons donc retenu les 4 modes de

conditionnement suivants :-

(a) sous air, non-isolé (AN)
(b) sous air, isolé (AI)
(c) sous vide, non-isolé (VN)
(d) sous vide, isolé (VI)

Dans le cas du conditionnement sous air, un fllm en polyéthylene
rétractable de 25 microns a été employé. Ce film a structure multicouches
coextrudées se compose de 50% de polyéthyléne basse densité et S50% de
haute .:nsité. Le conditionnement s’est fait manuellement a 1’ailde d’ une

machine & sceller.

En ce quil concerne le conditionnement sous vide , i1 a été effectué
automatiquement au moyen de la machine a conditionner "DARFRESH VS44". Le
film utilisé était un complexe a base de copolymére éthyléne-alcool
polyvinylique (EVOH). I1 est constitué de 3 films différente nature-
coextrudé en 7 couches dont 1’une est en EVOH, pour empécher le transfert
des gaz. La pression dans les sachets était de 1'ordre de 0 2 10 mm Hg.

Le principe du conditionnement dit "{solé" est de regrouper 4 steaks
emballés individuellement dans un carton compact de 0,5 mm d’épaisseur. Ces
cartons ont été fournis par la société "MICHELS" ( ILE SAINT-DENIS, SEINE
SAINT-DENIS). ‘

Le conditionnement a été effectué par la société "GRACE" a EPERNON
(Eure). Celle-ci a également fourni les films utilisés dans notre étude.

Notons dﬁa ces 2 films sont commercialisés respectivement sous les
noms "CRYOVAC MR®* et "DARFRESH TL100* . Il est donc impossible de
communiquer leurs natures et leurs compositions précises. Les propriétés-
barriére aux gaz des films sont ﬁrésentées dans le tableau VI.1.



Tableau VI.1 Propriétés-barriére aux gaz des fllms utilisés

PERMEABILITE AUX GAZ CRYOVAC MR DARFRESH TL100
(25 microns) (294 microns)
0, 6 000 <1
(cm3/24h/n’/bar)
co, 18 500 <4
(cm3/24h/m>/bar)
vapeur d’eau 11 2as5
(g/24n/n)

VI.2.2 Description du dispositif expérimental

vi.2.2.1 Congélateur

Nons avons réalisé les conditions thermiques de conservation en
utilisant des congélateurs, d'une part de type "ménager" de 550 litres de
volume brut (FRIGIDAIRE) pour la conservation d’échantillons et d’'autre
part de type "laboratoire" de 350 litres (FACIS) pour les échantillons
témoins.

Chaque congélateur de type "ménager" est muni d’un thermostat adapté
de fagon A obtenir les différentiels de température voulus. Leur volume a
été séparé en 3 enceintes caractérisées par 1’'amplitude de fluctuation de
température ~ (voir figure VI.1). Les 3 enceintes sont construltes en
matériaux différents, c'est-a-dire :

-la premiére enceinte : calsson isotherme en contre plaqueé doublé
d’une plaque de 5 cm de polystyreéne expansé et recouverte 2 1’ intérieur
d’une planche de 0,5 cm en bois. Dans ce caisson, 1’amplitude des

fluctuations est minimale.

-la seconde enceinte : calsson en contre plaqué d’un cm

d’ épaisseur. Les fluctuations sont d’amplitude moyenne.
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-la troisieme enceinte . volume restant libre dans le

congélateur. Les fluctuations y sont d’'amplitude maximale.

Tous les congélateurs ont été placés dans des cellules dont les
températures ambiantes ont été maintenues a 20+1°C. Cela permet de
maintenir la fréquence de démarrage des compresseurs des congélateurs, et
par conséquent la fréquence des fluctuations de la température dans chaque

congélateur, a une valeur propre.

VI.2.2.2 Systéme de mesure

(a) Thermocouples

Les thermocouples principalement utilisés dans la gamme de température
de 273 a4 73 K sont de type T (cuivre—constantanl). Ils présentent une bonne
linéarité et une bonne sensibilité, et ont de plus 1’avantage d'étre bon
marché (LACROIX, R., 1874).

(b) Montage de thermocouples

Dans notre étude, les températures moyennes ont été prises par
plusieurs thermocouples montés en paralléle avec une jonction de référence

commune. Ce montage est représenté sur la figure VI.2.

Les Jonctions, soudures chaudes et soudures froides, ont été
électriquement isolées (a 1'aide d’une colle "ARALDITE") du milieu de
mesure (méthylcellulose, eau glacée). La température de référence a été
assurée soit au moyen d’un mélange d’eau et de glace pour 1’enregistreur
potentiométrique, soit au moyen de la compensation automatique pour la

centrale de mesure.

1Constantan est un alliage contenant de 40 a 55% de nickel, de 60 a 45% de
cuivre et de petites quantités de divers éléments, manganése, fer, cobalt,

etc.
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(c) Mesure de la température moyenne dans un espace déterminé

Les thermocouples montés en paralléle (cf. figure VI.2) sont destinés
a mesurer des températures moyennes dans un espace déterminé (LACROIX, R.,
1974). Si1 les températures Tl' T2' T3 ,... étalent identiques, la force
électromotrice (f.e.m.) de 1’'ensemble seralt égale a celle de chacun des
couples thermoélectriques. Lorsque les températures Tl' TZ' T3,... sont
différentes, la f.e.m. produite est voisine de la moyenne des f.e.m..

Nous avons effectué un essal de mesure de température moyenne dans un
espace déterminé afin de comparer la valeur obtenue par le thermocouple a S
brins avec celle obtenue par S5 thermocouples individuels.

Chacune des extrémités du thermocouple a S brins est disposée a des
endroits précis (a température' présumée différente) dans 1’'enceinte du
congélateur. LA, nous avons mesuré la force électromotrice (f.e.m.) par les
thermocouples individuels.

Nous obtenons, par ce biails, 5 f.e.m. ; FEMi, FEMZ, FEM3, FEM4 et

FEMS. Soit

Nous pouvons lire la température correspondant a FEM, soit T.

En ce qui concerne le thermocouple a 5 brins, nous obtenons
directement une f.e.m. correspondant a la moyenne des f.e.m. des brins,
notée FEM. -éﬁtte derniére nous permet de connaltre la température T
correspondante.

Nous avons constaté que la différence entre T et T est de 1'ordre de 1
a 2% (en°C), .ce qui nous permet d'utiliser le montage de thermocouples en
parallele pour la mesure de température moyenne dans un espace déterminé.
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(d) Mesure des températures de conservation

Dans chacune des enceintes sont réparties les extrémités d’un
thermocouple a S brins, qui mesurent la température moyenne régnant dans
1’enceinte, et par conséquént nous pouvons connaitre l’amplitude et la

fréquence de variation de la température.(voir figure VI.3)

(e) Mesure des températures des produits

Les échantillons de référence utilisés pour la mesure de la
température moyenne des produits est a base de méthylcellulose dite
"matiére de Karlsruhe". Elle est découpée en petites pléces de la dimension
du steak et emballée dans un sachet plastique. La température moyenne des
produits est mesurée par un thermocouple a 3 brins, dont les extrémités
sont fixées sur 3 échantillons de référence placés a différents niveaux:
dans le caisson de conservation. (voir figure VI.3)

Lorsqu’une pieéce de méthylcellulose représente un échantillon de
référence, c’est le cas de la mesure de la température du produit dit
"non-isolé". Dans le cas du produit dit "isolé", 1’échantillon de
référence est formé de 4 piéces de méthylcellulose regroupées dans 1
carton compact. Chaque extrémité de thermocouple a 3 brins est fixée a une
des pieéces de chaque échantillon.

vi.2.2.3 Acquisition et traitement des données pour la mesure des
températures

L’ensemble du systéme d’acquisition et de traitement des données pour
la mesure des températures est présenté dans la flgure VI. 4.

Tous les thermocouples sont reliés, a la fols, aux enregistreurs
potentiometriques (MECI), et a la centrale de mesure type "KONTRON
MDL1000". Ces premiers permettent la surveillance visuelle de la mesure,

alors que la centrale de mesure assure 1’acquisition des données de mesure.
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Les signaux thermoélectriques provenant des thermocouples sont adressés
séquentiellement aux circuits de conversion par des scrutations. Un
convertisseur analogique-numérique assure le traitement de ces signaux. Les
résultats numériques sont enregistrés sur une cassette. A 1l'aide d’'un
lecteur de cassette "RS232" relié a un micro-ordinateur, les résultats
enregistrés sont transférés sur une disquette sous forme de fichiers ASCII.
Le logiciel "STATGRAPHICS" permet 1'exploltation statistique et le trace

des courbes caracteristiques.

VI.2.3 Conditions de conservation

VI.2.3.1 Influence de la température de conservation et de 1’amplitude

des fluctuations

Nous avons retenu 3 températures de conservation, -10, -15 et -20°C.
Pour chacune d’elles nous avons réalisé des fluctuations d’amplitude égale
a +0,5, #1,5 et #3°C (cf. § VI.2.2.1 et figure VI.1).

Une étude antérieure (ROSSET, 1984) nous a permis d’estimer la durée
maximale de conservation A chaque température. Elle etait respectivement de
3, 12, et 15 mois pour -10, -15 et -20°C. Les conditions thermiques et leur

durée de conservation sont résumées dans le tableau VI.2.

Tableau VI.2 Conditions thermiques et durées maximales de
conservation
TEMPERATURE FLUCTUATIONS DE TEMPERATURE DUREE
DE caisson caisson congélateur MAXIMALE
CONSERVATION isolé en bois (en mois)
-10°C -100,5 -101,5 -10%3 3
-15°C -15#0,5 -15+1,5 -15%3 12
-20°C -20%0,5 -20*1,5 -20+£3 15
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Nous avons procédé a la mesure des températures réelles d’ambiance et

des produits modéles comme decrit au § VI.2.2.2. Les températures
enregistrées tout au long de la conservation sont présentées dans le
tableau VI.3.
Tableau VI.3 Distribution des températures des différentes
enceintes
TEMPERATURE + AMPLITUDE , °C
CONGELATEUR
Ambiance Produit non-isolé| Produit isolé
C -10,7%3,0 -10,3%1,7 -10,2%0,8
-10 B -10,4%1,2 -10,7%0,8 -10,6%0,5
I -10,2#0,5 -10,2%0,2 -10,2%0,2
C -15, 13,1 -14,8%1,5 -14,7+0,7
=18 B -15,3%1,4 -14,5%0,9 -14,6%0,5
I -14,0%0,5 -13,8%0,2 -14,1#0,1
C -21,0%4,0C -19,8%2,¢ -20,0%2, 5
-20 B -20,2%2,° -20,2%1, 8 -20,2%1,8
I -19,70,9 -19,2%0,7 -19,020,5

Cli_congélateur
B = caisson en bois
I = caisson isolé
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VI.2.3.2 Influence de la fréquence de fluctuation de la température de

conservation

Dans cette étude, nous avons fixé la température moyenne de
conservation a =10 °C et augmenté la fréquence de fluctuation de
température de S50%. Les amplitudes de fluctuation restent identiques a
celles des cas précédents.

Augmentation de la fréquence de fluctuation de la température

L’ augmentation de la fréquence de fluctuation de la température a éteé
réalisée en accélérant la fréquence de fonctionnement du compresseur du
congélateur par un apport calorifique par les parois du congélateur. Ce
dernier a été placé dans un habillement en matériaux isolants (voir. figure
VI.5). De 1l'air chaud était alors soufflé dans 1'espace libre laissé par
les parois du congélateur et 1'habillement. La température autour du
congélateur a été réglée a +50°C par un thermostat électronique. Sous cette
température, une augmentation de la fréquence de 47% par rapport a celle du
fonctionnement a +20%1 °C a été obtenue.

VI.2.3.3 Simulation en vitrine

Le déroulement de la manipulation est présenté dans la figure VI.6.

Les steaks ont été emballés soit sous air, soit sous vide dans les
mémes films utilisés que dans 1’ expérimentation précédente. Le lot de
steaks conservés a -20:3 °C est également partagé en 2, 1’'un est destiné a
un entreposage de 3 mois et 1’autre de 6 mois. A la fin de chaque période
d’ entreposage dans le congélateur a -20°C, les steaks sont regroupés par 4
dans un carton compact et mis en régime thermique simulant ceux du meuble
de vente. Nous avons cherché a étudier des cas défavorables de vente au
détail, et fixé donc des températures de meuble de vente a -10 et -15 °C
avec une amplitude de fluctuation de  +3°C pendant un temps de séjour
maximum de 9 semaines. Ces conditions ont été choisies par référence a des
travaux faits auparavant (BENGTSSON et col., 1972; SANDERSON-WALKER, 1973;
ELLAND et col., 1976; KOZIMA et col., 1976; RACZ et SZABOLCS, 1978).
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CONDITIONNEMENT
DES ECHANTILLONS
(sous air : sous vide)

ENTREPOSAGE A -20£3°C,3 mois ENTREPOSAGE A -20#3°C,6 mois

MISE EN CARTON COMPACT

SIMULATION EN VITRINE
(pendant 9 semaines)

-10£3 °C -15%3 °C

PRELEVEMENT DES ECHANTILLONS
TOUTES LES 3 SEMAINES

ANALYSE SENSORIELLE ANALYSE CHIMIQUE

Figure VI.8 Schéma du mode opératoire pour la simulation "VITRINE"
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VI.3 ANALYSES

VI.3.1 Analyse organoleptique

Vi.3.1.1 Mode de prélévement des échantillons

Pour chaque condition thermique de conservation, les échantillons
préleévés pour une séance d'analyse organoleptique se composent des éléments

suivants :

steaks conditionnés sous zir, non-isolé

steaks conditionnés sous air, isolé

4
4
- 4 steaks conditionnés sous vide, non-isolé
4 steaks conditionnés sous vide, isolé
4 steaks conditionnés sous vide, conservés a -40°C
(

échantillons témoins)

La méthode d’analyse sensorielle retenue dans notre étude est la
méthode de NOTATION. Les dégustateurs donnent une note pour chaque
échantillon selon leur appréciation de la qualité du produit par rapport a
un échantillon témoin.

préleévements ont été effectués toutes les 3 semaines pour la
conse~-ation a -10°C et tous les 3 mols pour les conservations a -15 et
-20°C. Le tableau VI.4 résume le nombre et la périodicité des prélévements.

Tableau VI.4 Le nombre et la périodicité des prélévements

TEMPERATURE TEMPS DE CONSERVATION POUR CHAQUE PRELEVEMENT
°C
1 2 3 4 5
-{0 3s Bs 9s 12s -
-15 3m 6m Sm 12m -
-20 3m 6m 9m 12m 1Sm
s = semaines m = mois
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VI.3.1.2 Analyses organoleptiques

Les analyses organoleptiques ont été réalisées par un Jjury de 8
dégustateurs entrainés du laboratoire CNEVA. Ces analyses sont conformes a
la norme : "“ANALYSE SENSORIELLE - METHODOLOGIE DIRECTIVES GENERALES".

L’'évaluation de la qualité des échantillons a été faite par reférence
a un témoin conditionné sous vide et conservé a -40 °C, température

constante.
(a) Cuisson des steaks

Les 5 steaks (4 essals et 1 témoin) sont cuits simultanément sur un
grill professionnel "GARLAND" sans adjonction de sel ni de graisse. Le
grill est préchauffe Jjusqu’a ce que la température de la plaque chauffante
atteigne 230 °C (voyant de thermostat éteint). La plaque chauffante est
préalablement huilée (huile d’arachide). Le temps de cuisson est de 8
minutes (les steaks sont retournés a mi-cuisson, soit apreés 4 minutes). La

température des steaks a coeur en fin de cuisson est de 55 °C a 65 °C.
(b) Modalités de la dégustation
-Jury de dégustateurs :

Le Jjury est composé de 8 personnes sélectionnées et participant

réguliérement aux séances d’'analyse sensorielle.
-Conditions d’ambiance :

Les tests d’ évaluation sensorielle se sont déroulés le matin entre 11
heures et 12 heures. Les dégustateurs sont placés dans des boxes
individuels normalisés, situés dans une salle d’analyse sensorielle,
ventilée, insonorisée et isolée des odeurs extérieures. La température
d’ambiance est de 22 °C environ; chaque dégustateur dispose d’ eau de source
et de pain.

-Mode de présentation des steaks aux dégustateurs:

Les 5 steaks sont présentés dans un ordre aléatoire aux dégustateurs
sur des assiettes en porcelaine préchauffées. Un témoin est ldentifié par
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la lettre T et les 4 steaks-essals par un numéro : 3 chiffres, pris au
hazard dans un table et inscrit sur 1l’'assiette.

(c) Questionnaire
Le questionnaire est subdivisé en 2 parties (voir figure VI.7)

-Analyse des caractéristiques:

GOUT :- Ensemble des sensations gustatives, olfactives et de
sensibilité chimique commune pergue lorsque 1l'aliment ou la bolsson est
danz la bouche.

- Propriété des produits qui provoquent ces sensations.

ODEUR :- Sensation pergue par 1’organe olfactif en flairant
certaines substances volatiles.

CARACTERE RANCE :- La flaveur de rance est définie par analogie
avec la flaveur caractéristique et typique de 1’'acide butyrique.

Pour chaque caractéristique, le dégustateur place les 4 échantillons
par leur numéro sur une échelle non structurée. L'évaluation est réalisée
par rappcrt au témoin placé arbitrairement au milieu d’'une échelle non
structur<=. La partie droite de 1’échelle correspond & une appréciation de
la caractéristique moins bonne que le témoin, la partie gauche a une
appréciation meilleure.

-Classement global par rang:

Les S échantillons (y compris le témoin) sont classés par ordre de
préférence.

(d) Interprétation des résultats
Analyse des caractéristiques : Les échelles non structurées ont 10 cm.

de long. Nous attri: ;5 la valeur 50 au témoin placé arbitrairement au
centre de 1’ échelle, la valeur 0 a 1'origine et la valeur 100 a

-80=



1’extrémité. La mesure de la distance du point, ou figure 1’échantillon, a
1’origine donne une note de O a 100. Pour chaque caractéristique et chaque

échantillon, les notes moyennes sont calculées.

Une analyse de variance (LA PLUS PETITE DIFFERENCE SIGNIFICATIVE, LSD)
permet d’évaluer 1’'influence des facteurs (dégustateur, amplitude,
conditionnement et durée de conservation) pris séparément ou 1’'interaction
de ceux-ci sur les notes moyennes. Les différences significatives de ces

notes sont également testées par la methode LSD.
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ANALYSE SENSORIELLE DE STE:X HACHE

Nom : Prénom : Date :
Codes des échantillons :

1. ANALYSE DES CARACTERISTIQUES

Vous disposez d’un témoin noté T et 4 échantillons codés. Vous devez
déguster chaque échantillon par rapport au témoin. Le témoin est placé
arbitrairement au milieu d’une échelle non structurée. La partie droite de
1’ échelle correspond a une appréciation de la caractéristique molns bonne
que le témoin, la partie gauche a une appréciation meilleure.

¢——— meilleur ——— ¢—— moins bon —

T
ODEUR ===|==———=————co=====-== | ------------------- |-—-
¢—— meilleur —— ¢— moins bon ——
GOUT = === |=====mmmmmmm- - —————- -|---
<—— moins rance —— ¢«— plus rance —
T
CARACTERE —--| ------------------- | ——— -
RANCE

2. CLASSEMENT GLOBAL PAR RANG

Classez les produits dans 1'ordre de vos préférences, VY compris le témoin.

n‘l n°2 n°3 n°4 n°S

Figure VI.7 Questionnaire-type d’analyse sensorielle des steaks
hachés
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VI.3.2 Analyse microbiologique

VI.3.2.1 Mode de prélévement des échantillons

Dans notre étude les analyses microbiologiques ont été faltes pour
vérifier la qualité hygiénique des échantillons au début et a la fin d’une
période de conservation. Les échantillons prélevés sont ceux des 4 cas du
conditionnement qui ont subi la fluctuation maximale et minimale de la

température de conservation.

Quant aux échantillons témoins, ils sont prélevés pour les analyses
microbiologiques aprés 3, 12 et 15 mois de conservation (i.e. fin de la
conservation pour respectivement les cas -10, -15 et -20°C).

VI.3.2.2 Modalités des analyses microbiologiques

Les analyses microbiologiques ont été réalisées sur 3 échantillons
correspondant & chaque cas d’'étude. Les techniques utilisées sont décrites
dans la norme AFNOR NF V04 501 et dans 1’annexe 2 de 1’arrété du 21
décembre 1979, elles sont résumées ci-apres.

(a) Mode de prélévement

Les steaks sont décongelés individuellement dans leur emballage
d’origine. La décongélation a lieu & 1'air ambiant, a une température de 23
+ 2 °C dans un temps inférieur a 2 heures. Les uniteés sont prélevées avant
le stade de 1’exsudation (température voisine de O °C)

Les steaks sont dégagés de leur emballage dans des conditions
aseptiques, sous hotte a flux laminaire. Au moyen d’une cuiller stérile,
deux prises d’essal d’'environ 10 grammes et 25 grammes (pour la recherche
de salmonelles) sont réalisées et disposées dans deux sacs plastiques

stériles préalablement tarés.
(b) Suspension mére et dilutions décimales
Avant d’effectuer les dilutions décimales, la suspension meére est

laissée 30 minutes a 25 °C de maniére 2a revivifier les microorganismes

sensibles a la congélation.
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Un volume de diluant égal a 9 fois, en millilitre, la masse en gramme
de la prise d'essal est ajouté dans les sacs stériles (dilution au 1/10).
Les suspensions sont homogénéisées au moyen d’'un homogénéisateur a pale.

La dilution au 1/100 est réalisée en tranférant a 1'aide d’une pipette
stérile 1 millilitre de la suspension mére au 1/10 (10 g/ SO ml) dans 9
millilitres de diluant stérile. Les dilutions sulvantes sont effectuées en
tranférant 1 millilitre de 1la dilution au 1/100 dans 8 millilitres de
diluant stérile afin d’obtenir la dilution au 1/1000 et ainsi de suite
Jusqu’a la dilution au 1/100 000.

(¢c) Techniques de recherche

Les germes dénombrés sont les suivants :

micro-organismes mésophiles aérobies (30 °C)

Salmonella

Anaérobies sulfito-réducteurs

Coliformes fécaux

Staphylococcus aureus

Les techniques utilisées sont résumées dans le tableau VI.S.
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Tableau VI.S Techniques de recherche microblologique

Germes Incubation
recherchés Milieu Lecture
ou dénombrés °C Temps
Salmonella préenrichissement:EPT. 37 18h
enrichissement’ 2 2
:milieux|tempér
atures
-bouillon au sélénite 37 24 et
-bouillon au tétra- 43 48 h
thionate
isolement: 2 milieux 37 18 a
24 h
- gélose au vert colonies tran
brillant et au rouge sparentes sur
de phénol milieu rouge
- gélose Sé. idem [colonies tran
sparentes ou
a centre noir
identification
S. aureus - gélose Balrd-Parker 37 48 colonies
noires avec
auréole tran-
sparente(24h)
et auréole
opaque (48h)
(épreuve de
la coagulase)
Anaérobies - gélose TSN'® 48 18 a |colonies
sulfito- 24 h |noires de
réducteurs diameétre
supérieur a
1 mm
Coliformes - gélose désoxycholate| 44 24 h |colonies
fécaux lactose rouges de
diametre
supérieur a
0,5 mm
Micro-orga- |- gélose standard pour 30 72 h |toutes les
nismes aéro- |dénombrement colonies
bies a 30 °C

-85-




{d) Interprétation des résultats

Les résultats sont interprétés conformément a 1l’arrété du 21 décembre
1973.

Le lot est considéré "satisfalsant" lorsque les trois unités analysées

sont dans la classe 1.

Le lot est considéré "non satisfaisant" lorsqu’ une unité sur les
trois analysées est dans la classe 3 ou lorsque les trois unités sont dans

la classe 2.

Dans les autres cas, c’est-a-dire lorsque 1 ou 2 unités sont dans la
classe 1 et que 1 ou 2 unités sont dans la classe 2, le lot est Jugé

"acceptable".

CLASSE 1 : signifie absence de Salmonella et autres résultats inférieurs a
3 fois le critere.

CLASSE 2 : signifie absence de Salmonella et au moins 1 autre résultat
compris entre 3 fois et 10 fois le critére.

CLASSE 3 : signifie présence de Salmonella et/ou au moins 1 résultat
supérieur & 10 fois le critére.

Tableau VI.68 Critéres du dénombrement des germes pour les

analyses microbiologiques des steaks hachés

GERMES CRITERE

Salmonella absence
o (25 grammes du prélévement)

Staphylococcus aureus < 100 / gramme
Anaérobies sulfito- < 30 / gramme
réducteurs

Cofiformes fécaux < 100 / gramme
Micro-organismes < 5x105/ gramme
aérobles




VI.3.3 Oxydation des lipides

vi.3.3.1 Généralités

Pour suivre l'évolution de 1’'oxydation des lipides dans les aliments,
il serait préférable de réaliser le test sur les aliments plutdt que sur
les matiéres grasses extraites (TARLADGIS et col., 1960); 11 permet en
effet la mesure des produits d’oxydation des lipides ainsi que celle des
phospholipides et des lipides liés aux protéines (lipoprotéines). Les 2
derniéres ne sont pas extraites par les solvants des lipides.

Le test de TBA est la méthode la plus' utilisée et se réalise
directement sur les aliments. Il a été effectué par plusieurs chercheurs
(TARLADGIS et col., 1960; IGENE et col., 1979; GREEN et CUMUZE, 1881); 1l
est reconnu comme une méthode objective pour suivre la dégradation de la
qualité des produits pendant leur conservation, en paralléle avec 1l’analyse
organoleptique, méthode subjective. Ils ont noté une corrélation
relativement bonne des résultats entre les 2 méthodes.

TEST DE TBA

Le principe du test de TBA est d’'extraire les produits d’'oxydation des
acides gras insaturés, et de les faire réagir avec 1’acide
thio-2-barbiturique (TBA), quil donne un complexe coloré en rose. Le dosage
spectrophotometrique de ce complexe permet de déterminer 1'oxydation des
lipides. SINNHUBER et YU (1958) ont identifié ce complexe. Il résulte de la
condensation de 2 molécules de TBA et d’'une molécule d’aldéhyde malonique
(autrement dit "malonaldéhyde" ou MA), produit secondaire de 1’oxydation
des acides gras insaturés possédant 3, ou plus, doubles lialsons. Par ce
test, le degré d’'oxydation des lipides est exprimé en milligramme de MA par
kilogramme de produit, Taux de TBA.

Le test de TBA peut étre réalisé suivant 3 méthodes :
1) Réalisation directe sur le produit (SINNHUBER et YU, 1958)

2) Méthode d’extraction (WITTE et col., 1870)
3) Méthode de distillation (TARLADGIS et col., 1960)
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1. Réalisation dirccte sur le produit

Cette méthode se fait en chauffant le produit avec 1’acide
thio-2-barbiturique (TBA) en présence des acides chlorhydrique et
trichloracétique, et en extrayant le complexe coloré a 1’éther de pétrole
pour le dosage spectrophotometrique.

Etant donné que dans cette méthode le produit est chauffé sur un temps
relativement long, dans un milieu treés acide, des réactions secondaires
(notamment 1'oxydation des lipides) peuvent se produlire, donnant aussi un
taux de TBA plus élevé. Cette méthode n’est donc pas couramment utilisée.

2. Méthode d’extraction

WITTE et col. (1970) ont proposé une méthode pour éviter les effets
secondaires de la méthode précédente en travaillant a basse température
(4°C). Elle consiste a extraire le MA du produit a 1’alde des acides, par-
exemple acides chlorhydrique et trichloracétique. L’obtention de l’extraitv
de MA se falt par filtration sous vide.

Cette méthode semblait bien adaptée a la nature de nos échantillons.
Mais elle n'a pas pu étre retenue car le filtrat était trouble, en raison
de la teneur élévée en matiére grasse dans la * ande.

3. Méthode de distillation

Cette méthode consiste a distiller dans un bref délai le produit,
préalablement homogénéisé avec de 1'eau distillée, dans 1’appareil de
KJELDAHL. Le "distillat obtenu réagit avec le réactif TBA pour la mesure
spectrophotométrique du complexe coloré.

TARLADGIS et col. (1960) ont recommandé de distiller le produit dans
le plus bref délal possible (10 minutes) pour éviter les réactions
secondaires constatées dans la premiére méthode. Dans ce cas, RHEE (1978) a
montré que la distillation de la viande de boeuf ne conduit pas a davantage

d’oxydation des lipides.

D’autre part cette méthode élimine le probléme de 1’extrait trouble,
trouvé dans la deuxiéme méthode. Elle est donc adaptée a 1’'analyse des
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prodults carnés dont la teneur en matiére grasse est importante. Toutefols,
elle doit atre modifiée dans le cas des produits de charcuterie, tels que

le jambon, et le bacon, car les nitrates empéchent la réaction entre le MA
et le TBA.

Nous avons donc adopté cette méthode dans notre étude pour suivre
1’évolution de 1'oxydation des lipides dans les steaks hachés surgelés au
cours de leur stockage.

VI.3.2.2 Matériels et methodes

(a) Réactifs

1 TBA réactif - Préparer la solution de 0,02 M acide
thio-2-barbiturique avec 1’eau distillée en la chauffant modérement dans un
bain-marie pour dissoudre complétement 1’acide. Cette préparation doit se
faire juste avant usage.

2 Solution de HC1 4N : diluer 1'acide HCl concentreé (37%) a 1l’alde de
1’eau distillée pour obtenir la solution de la concentration de 4N.

3 TEP standard : Préparer la solution de tétra-1,1, 3, 3-éthoxypropane
(TEP) 1x10™°M en diluant 0,220 grammes de TEP standard avec 1’eau distillée
dans une filole Jjaugée d’un litre.

(b) Appareils

- Un ensemble de distillation Kjeldahl, type vertical "KJELTEC SYSTEM
1002 DISTILLING UNIT", dont la vitesse de distillation peut étre modifiée,
est utilisé pour séparer le MA de la viande. L’obtention de S50 ml de
distillat ne se fait qu’'en 2 minutes a vitesse maximale.

- Un homogénéisateur "Turrax" avec régulateur de vitesse électronique
intégré 8 000 a 24 000 t/mn en continu.

- Un spectrophotométre “VARIAN TECHTRON UV-VIS model 635"



(c) Préparation de la courbe d’'étalonnage de MA

Le taux de TBA était arbitralirement exprimé par 1’unité de
1’ absorbance du spectrophotometre. Du fait des diversités des méthodes
employées, il était impossible de communiquer ou de comparer les résultats
d’'un laboratoire a 1'autre. Comme le MA a 1'état pur est instable, il se
détruit rapidement. SINNHUBER et YU (1958) ont proposé d’'utiliser le TEP
comme réactif d’étalonnage. L’hydrolyse acide de ce réactif donne le MA. Le
taux de TBA est exprimé en milligramme de MA/kilogramme de viande.

Nous avons préparé la courbe d’'étalonnage de MA par absorbance en
faisant les dilutions convenables de solution TEP 1073 pour obtenir les
concentrations de 10™® a 1077 mole de MA par 5 ml. Ces dilutions ont été
réalisées en transférant a 1'aide d’une pipette 2 2 20 ml de solution TEP
10"*M dans la fiole Jaugée de 100 ml. Nous y avons ajouté 2,5 ml de‘HCI 4N
et complété le volume par de 1’eau distillée.

Nous avons prélevé 5 ml de chaque dilution et mélangé avec 5 ml de
réactif TBA 0,02 M dans un tube A& essal. Ce mélange a été chauffé dans un
bain-marie a 100 °C pendant 35 minutes et refroidi pendant 10 minutes avec
1’eau du robinet. La mesure d’absorbance au spectrophotométre du complexe
coloré a été faite a la longueur d’onde 538 nm (cf Figure VI.8).

(d) Détermination du taux de MA par distillation

Le taux de MA représente la fraction mesurable de MA dans le produit
sur le total. Ce taux doit étre déterminé dans chaque laboratoire car il
dépend du processus utilisé, de la vitesse de distillation et de la nature
des produits. Il prend en compte 1’effet de la distillation elle-méme ainsi
que celul de-la réaction probable entre le MA et le produit pendant la
manipulation. SUI et DRAPER (1978) ont constaté que le taux de MA en
présence de la viande est inférieur a celui obtenu sans viande. Ils ont
noté qu’'il y avait retention de MA par les protéines ou d’autres composés
de la viande. TOMAS et FUNES (1987) ont également constaté une baisse de ce
taux lorsque‘soit la viande, soit 1'exudat de viande est inclu dans le

processus.

Nous avons déterminé le taux de MA avec ou sans viande. Sans viande,
les dilutions ont été préparées de la méme fagon que pour 1’ étalonnage.

Dans le cas contraire, nous avons ajouté, dans la viande préalablement



homogénéisée avec 1'eau distillée, du MA de maniére a obtenir un mélange de
8 -7
a 10

avons sulvi ensuite les étapes décrites dans la Figure VI.8, pour la

concentration finale de 10~ mole de MA par S ml de mélange. Nous

détermination de 1’absorbance.

(e) Détermination du TAUX de TBA des steaks hachés surgelés

Le test de TBA se fait sur 4 échantillons dans chaque cas d’étude.
Deux prises d’'environ 10 grammes de viande pour chaque échantillon sont
réalisées. La figure VI.8 présente le déroulement du processus de ce test.

(f) Expression des résultats

Pour exprimer le Taux de TBA en mg de MA dans un kilogramme de viande,

nous multiplions l’absorbance par la valeur K. Cette valeur est déterminée
a partir de la courbe d’étalonnage de MA et du taux de MA.

TAUX de TBA = A x K
S 107 100
K = — X X X
A, Wt %R
A = absorbance
S

_ = mole de MA/absorbance de la courbe

d’ étalonnage

« - Mw = polids moléculaire de MA, soit 72 g/mole
Wt = poids de viande, g
%R = Taux de rendement de MA

-g91-



VIANDE 10 g

le———————— 50 ml d’eau distillée

HOMOGENEISER

(2 minutes)

le—————— 47,5 ml d’eau distillée

TRANSFERER LE MELANGE DANS
UN TUBE DE KJELDAHL

ant i-mousse > | ¢ 2,5 ml de HC1

FAIRE DISTILLER LE MELANGE
A vitesse maximale pour
obtenir 50 ml de distillat

l

MELANGER
5 ml de distillat avec 5 ml
de TBA dans un tube a essal

l

CHAUFFER
dans un bain-marie a 100°C

pendant 35 minutes

l

. REFROIDIR
1’aide de 1’eau du robinet

%

pendant 10 minutes

l

MESURER L'’ ABSORBANCE
(A = 538 nm)

Figure VI.8 Test de TBA par distillation (d’aprés TARLADGIS et col.,
1960 et 1964)
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V1.3.4 Evaluation de la perte de masse

La perte de masse des produits surgelés se traduit par la formation de
givre. Pour évaluer cette perte au cours du stockage, le givre formé dans
1’emballage (sachet plastique) est oté de 1’échantillon par un grattage
manuel. La différence entre le poids initial de 1’échantillon et celul
apres grattage donne la quantité de givre formeé, et donc, la perte de masse
de 1'échantillon. La figure VI.S donne les différentes opérations.

Les échantillons servant a 1’évaluation de la perte de masse sont ceux
destinés aux analyses sensorielles. La détermination de la perte de masse
des échantillons a été réallsée Juste avant 1’analyse sensorielle. La
périodicité des prélévements reste donc identique a celle de l'analyse
sensorielle dans chaque cas d’'étude (cf. tableau VvI.4).

VI.4 ANALYSES STATISTIQUES DES DONNEES

Les données obtenues a partir des analyses décrites § VI.3 sont
traitées par l'analyse de la variance (multifacteurs) pour tester la
signification des facteurs intervenant dans chaque cas, ainsl que la
différence significative des moyennes. L’analyse de la variance s’ effectue
au moyen du programme ANOVA du logiciel STATGRAPHICS. Le modele
mathématique et le détall des calculs se trouvent dans 1'annexe V.
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PESEE DE L'ECHANTILLON
EMBALLE DANS SON — o
SACHET PLASTIQUE

v

PRELEVEMENT DE
L’ ECHANTILLON AU
MOMENT DETERMINE

OVERTURE DE L’EMBALLAGE
ET
GRATTAGE MANUEL DU GIVRE
DE L’ECHANTILLON

PESEE DE L’ ECHANTILLON
p ©—| PESEE DU SACHET DEBARRASSE DU GIVRE s

% PERTE DE MASSE

(W, = ¥y - Vg ) x 100

W o || P

Figure VI.9 Détermination de la perte de masse
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RESULTATS ET DISCUSSIONS

VII.1 ANALYSE ORGANOLEPTIQUE

Fn effectuant les analyses organoleptiques dans notre étude, les
dégustateurs ont attribué une note de 60 a 65 aux produits deés la premiére
perception de modification de leur qualité organoleptique. Les prodults
sont considérés comme mauvais (totalement rejetés) lorsque leur note est
supérieure a 70.

VII.1.1 Conservation a -10°C

Les résultats sont reportés dans les tableaux 1.1.1a1.1.7 et figures
I.1.1 a4 I.1.3 en annexe I.

Tableau VII.1 Analyse globale de la variance des notes

CARACTERISTIQUES ODEUR GOuUT RANCE
Facteurs
Dégustateur (D) ns ns ns
Amplitude (A) ns . ns
Conditionnement (C) ” e e
Temps (T) ns b e
Interactions
D x A ns ns ns
DxC ns ns ns
DxT ns - ns
A xC ns ns ns
AxT ns ns ns
CxT e ns e
ns : non significative
. : significative a p<0,05

** . gignificative a p<0,01



Tableau VII.2 Analyse de la variance des notes pour chaque séance

de 1’'analyse sensorielle

SEANCE 1 2 3 4
SEMAINES 3 6 9 12
ODEUR
Dégustateur (D) ns ns ns ns
Amplitude  (A) ns ns ns ns
Conditionnemnt (C) ns " ns e
D x A ns ns ns I
Dx C ns ns ns ns
A xC ns ns ns ns
GOUT
Dégustateur (D) ns ns ns ns
Amplitude (A) ns ns . ns
Conditionnemnt (C) e e " e
D x A ns ns ns ns
DxC ns ns ns ns
A x C ns ns ns ns
RANCE
Dégustateur (D) ns ns ns ns
Amplitude (A) ns ns . ns
Conditionnemnt (C) e e . e
D x A ns ns ns ns
DxC ns ns ns ns
A xC ns ns ns ns
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a) Influence du facteur "dégustateur"

Selon les tableaux VII.1 et VII.2, le facteur "dégustateur" n’'est
Jjamais significatif quelles que soient la caractéristique (odeur, gotQt,
caractére rance) et la durée de conservation. Nous notons une bonne

concordance de notation entre tous les dégustateurs.
b) Influence du facteur "amplitude"

Statistiquement, ce facteur n’'est significatif que pour la
caractéristique "goat", d’aprés le tableau VII.1. Néanmoins, pour les 3
caractéristiques, les notes sont généralement d’autant plus élevées (le
produit est d’autant moins apprécié) que l'amplitude de variation de la
température est plus grande (cf tableau I.1.3). La différence n’est
cependant significative qu’entre les amplitudes +0,5 et $3°C et seulement
aprés 9 semaines de conservation, sauf pour la caractéristique "odeur" pour
laquelle la différence n’est Jamais significative (voir tableau VII.2)

¢c) Influence du facteur "conditionnement"

Quelle que soit la caractéristique, le facteur "conditionnement"” est
toujours significatif a p<0,01. Les produits conditionnés sous vide sont
mieux appréciés que ceux conditionnés sous air. La différence entre ces 2
modes de conditionnement est significative des la 3éme semaine de
conservation sauf pour la caractéristique "odeur" (significative a la Geme
et 12éme semaine).

Bien que la différence ne soit pas significative, les produits dit
"isolés", soit sous air, soit sous vide, sont généralement mieux notés que
les non-isolés du méme conditlionnement.

d) Influence du facteur “"temps”
Au cours de la conservation, les notes pour la caractéristique "odeur"
sont variables. Cela rend le facteur "temps" non significatif. La seule
différence significative apparait apres 12 semaines de conservation dans le

cas de 1’amplitude %3°C.

Nous pouvons noter a priori que la dégradation de la caractéristique
"odeur" au cours du stockage n'est pas significative quels que soient le
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conditionnement et 1'amplitude. Cela est dQ & 1’'odeur de cuisson qui masque
1’odeur de la viande. Toutefois, lorsque le produit est considéré comme
mauvais, nous avons constaté que 1'odeur de la viande est dominante et est
percue par les dégustateurs (cas de 1l’amplitude %3°C, a la 12éme semaine).
Il est donc évident que la caractéristique "odeur" ne peut pas étre un

indice de modification de la qualité des produits au cours du stockage.

Figure VII.1 Evolution de la caractéristique ODEUR des steaks hachés
au cours du stockage

CAS: CONSERUATION A -1010, 8°C CAS: CONSERUATION A -1023 ‘c
—— T —————
100" — Gir,non-isclé 1 [ — air,non-iscl® ]

L

@ air,iscolé ) * air,isocl®
er 7]
]

- yide, non-iscl® - yide,non-isoldé

[ o vide, isol#® )
aer N
r -+ TEMOINS

© vide, isol8®

= TEMOINS

LEn e SR S un S B |

NOTE

Ln 2 mn an n e B BN AR

a9 1 1 1 A 1 ] 1 o 1 1 1 "
0 .3 e e 12 e 3 ® @ 12
OURSS DS CONSERVATION, ssmaines ~ DURER DE CONSERVATION, semaines

En ce qui concerne les caractéristiques "goQt" et "rance", nous avons
observé une dégradation progressive au cours du temps seulement dans le cas
du conditionnement sous air. Cette dégradation est pratiquement nulle pour
les échantillons conditionnés sous vide. La modificaton de ces 2
caractéristiques permet donc d’évaluer la qualité des produits au cours de
la conservation.
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Figure VII.2 Evolutlions des caractéristiques GOUT et RANCE des steaks
hachés au cours du stockage

CAS: CONSERUVATION A -1021.8°C CAS: CONSERUATION A -1021.8°C
— T ——T—71
180 — gir,non-isolé 1] | — air,non-isclé ]
- air, isolé ) [ © air,isolé
90? - yide,non-isolé ] I - vide,non-isolé ]
[ o vide, isol® ] [ = vide,isolé ]
8o r o - ]
r = TEMOINS { [ = TEMOINS ]
70 [¥_ [ 1 L .
u L B L ]
h 3 4 r L
o L
Z L \< L ]
eo 41 T »
80 o= = - = :g- T < _--————4
PN T~ o __.-2 ————— e~ ,’ 4 e =.:=::—. ————— ]
L ~a~-- 4 ~_‘~ _ 4 S o ="
3 ~ P ~ - - ‘— p
L N P 4 ]
48 V - - ]
- \ Y/
RANCE ]
r GOoUT L |
39 n E
1 i i 1 o 1 A N 1 A i L 1 A " 1 A A 1 s " L A N
") 3 8 9 12 2] 3 8 9 ia
DUREE DE CONSERUATION, samaines DUREE DE CONSERVATION, semaines

Nous pouvons conclure a partir des résutats obtenus que 1’influence du
conditionnement (sous air ou sous vide) Joue un réle important dans la
dégradation de la qualité des steaks hachés surgelés au cours du stockage
(12 semaines). La qualité des produits conditionnés sous vide n’est pas
modifiée au cours du stockage de 12 semaines, bien que la température de
conservation Soit variable (avec 1’amplitude maximale de variation :3°C) et
plus élevée (-10°C) que celle de la réglementation (-18°C). Cela met en
valeur 1’avantage du conditionnement sous vide pour la préservation de la
qualité des produits sensibles a la température et a sa varlation.

Quant a 1’amplitude de variation de la température, son influence est
moins remarquable que dans le cas précédant. Toutefols, compte-tenu d’une
bonne concordance entre les dégustateurs, la premiére perception de
modification de la qualité (JND) des produits conditionnés sous air est
observée dés la 3éme semaine pour les amplitudes +1,5 et #3°C. Par contre,
avec 1’amplitude £0,5°C, 1’indice JND est de 6 semaines. Dans tous les cas,

les produits sont tous rejetés apres g semaines de conservation, autrement
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dit 1’indice PSL est de 9 semaines (voir figure VII.3).

Figure VII.3 JND et PSL des steaks hachés a la température de -10°C

STEAKS CONDITIONNES SOUS AIR, ISOLE
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ViI.1.2 Conservation a -15°C

Les résultats sont présentés dans les tableaux [.2.1 a 1.2.7 et
figures 1.2.1 a4 1.2.3 en annexe I.

a) Influence du facteur "dégustateur"

Comme dans le cas précédent, nous constatons une bonne concordance de
notation entre les dégustateurs, car le facteur "dégustateur" n’est jamais
statistiquement significatif quelles que soient la caractéristique
organoleptique et la durée de conservation (cf. tableaux I.2.1 et_I.2.2).

b) Influence du facteur "amplitude"

Pour la caractéristique "odeur", ce facteur n'est jamals significatif
quelle que soit la durée de conservation. Par contre, 1l est globalement
significatif a p<0,01 pour les caractéristiques "goQt" et "rance". Nous-
constatons (tableau I.2.3) que la différence est généralement significative
entre les amplitudes $0,5 et #3°C, mals elle est peu évidente entre 20,5 et
+1,5°C, ainsi qu’entre #1,5 et #3°C. Ce facteur influe plus particuliére-
ment sur 1’indice PSL, ce qui n’est pas observé dans le cas de -10°C.

c) Influence du facteur "conditionnement"

I1 est statistiquement significatif a p<0,01 pour toutes les
caractéristiques organoleptiques quelle que soit la durée de conservation.
La différence est considérable entre le conditionnement sous air et sous
vide, ce qui n’est pas toujours le cas entre le cas "isolé" et "non-isolé",
pour un méiﬁw conditionnement. Les produits conditionnés sous vide sont
mieux appréciés que les produits conditionnés sous air.

d) Influence du facteur "temps"”

Ce facteur est significatif a p<0,01 pour toutes les caractéristiques
organoleptiques. Cependant, pour la caractéristique “odeur”, 1’évolution
des notes au cours du temps est peu consistante. Cela est da a 1’influence
de 1'odeur de cuisson. Nous avons observé une dégradation progressive des
caractéristiques "goQt" et "rance" dans le cas du conditionnement sous air,
quelle que soit 1’amplitude de la variation de température. Cette
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dégradation est cependant négligeable sous vide.

Figure VII.4 Evolutions des caractéristiques GOUT et RANCE des steaks
hachés au cours du stockage
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Les résultats dans cette expérimentation confirment ceux que nous
avons observés pour la température -10°C. Le conditionnement sous vide
posséde un grand avantage pour préserver la qualité des produits. Il est
utile de noter également que les produits conditionnés sous vide sont
toujours Jugés bons aprés 12 mois de conservation quelle que soit
1’amplitude de la variation. (La durée de conservation 2a -18°C étant
généralement de 9 mois)

Dans cette expérience, nous pouvons tirer les conclusions suivantes:
1. la durée maximale (PSL) pour conserver les steaks hachés surgelés

et conditionnés sous air est de 6 mois, et 1’indice JND de 3 mois, si la
température de conservation est de -15+0,5°C (figure VII.S).
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NOTE

NOTE

Figure VII.S JND et PSL des steaks hachés a la température de -15°C
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2. lorsque 1l’amplitude de la variation est plus grande (£1,5 et $3°C),
1’indice PSL est reduit de fagon considérable, soit 3 mois.

3. les produits conditionnés sous vide peuvent étre conservés au moins
12 mois (sans dégradation perque de leur qualité) quelle que soit
1'amplitude de la variation (*0,5, *1,5, *3°C). Autrement dit, 1'indice JND

est supérieur a 12 semaines.

VII.1.3 Conservation a -20°C

Les résultats sont reportés dans lez tableaux 1.3.1 a I.3.7 et figures
[.3.1 a4 I.3.3 en annexe I. '

a) Influence du facteur "dégustateur"

Ce facteur est globalement non-significatif pour toutes les
caractéristiques organoleptiques (cf. Tableau I.3.1). Cependant, le tableau
I.3.2 donne la signification & p<0,01 pour les caractéristiques "goQt" et
"rance" au 6éme mois de conservation et pour "odeur" au 15¢me mois. Cela
nous ameéne a vérifier 1’aptitude des dégustateurs a évaluer la modification
de la qualité des produits en fonction des traitements. Pour cela, 1l
suffit d° wminer les interactions entr= le facteur "dégustateur" et les
autres. Comme aucune interaction n’est statistiquement significative, les
dégustateurs ont donc la méme appréclation sur la qualité des produits,
mais 1’ importance de la notation est différente.

Observons les 2 notations réalisées par 2 dégustateurs pour une

caractéristique organoleptique:

3
|
-

Dégustateur 1 } —x—} X

Dégustateur 2

Les 2 dégustateurs ont pergu la modification de la qualité des 4
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échantillons de la méme facon. C'est-a-dire que les produits "1" et 2"
sont mieux appréciés que les "3" et "4" par les 2 dégustateurs. Néanmoins,
le dégustateur 1 a donné une note pour chaque produit moins élévée que
1’autre. Cela rend le facteur "dégustateur" significatif, mais ce n'est pas
le cas pour leurs interactions avec les autres facteurs (amplitude,
conditionnement). LA, nous: pouvons considérer que 1’appréciation de Ila
qualité du produit n’est pas théoriquement influencée par les dégustateurs,

et leur notation est fiable.
b) Influence du facteur "amplitude"

Ce facteur n’est globalement significatif que pour la caractéristique
"rance". Il n’a pas d’influence sur la caractéristique "odeur" pour une
durée de conservation de 15 mois. La signification a p<0,05 n’est apparue
qu’'au Séme mois pour la caractéristique “goQt"; elle peut donc étre
négligée.

c) Influence du facteur "conditionnement”

Comme précédemment, ce facteur est significatif pour toutes les
caractéristiques organoleptiques. La différence n'est statistiquement
importante qu’entre le conditionnement sous air et sous vide, elle est
négligeable si nous comparons les cas dits "{solé" et "non-isolé"”, pour un
méme conditionnement. Ce facteur n’a pas d’influence sur la dégradation de
la qualité des produits pendant les 3 premiers mois de conservation. A
partir du 6é¢me mois de stockage, les produits conditionnés sous vide sont
meilleurs que ceux conditionnés sous air au point de vue organoleptique.

c) Influence du facteur "temps"

Le tableau I.3.1 donne la signification statistique a p<0,01 pour
toutes les caractéristiques organoleptiques. Dans les 2 cas précédents,
nous avons trouvé une fluctuation de notes pour la caractéristique "odeur"”
au cours du stockage a cause de 1’'odeur de cuisson. Tandis que dans ce cas,
nous constatons leur évolution progressive dés que les produits sont
totalement mauvals (aprés S mois de conservation). Cela est 1ié a 1'odeur
désagréable des produits qui devient dominante sur 1’'odeur de cuisson.

Quelle que soit la caractéristique organoleptique, le facteur "temps"
n'a Jamais d’influence sur la dégradation de la qualité des produits
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conditionnés sous vide. Cette dégradation est progressive pour les produits
conditionnés sous air (notamment les caractéristiques "goQt" et "rance").

Figure VII.6 Evolutions des caractéristiques GOUT et RANCE des steaks
hachés au cours du stockage
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Ces résuitats confirment les résultats précédents. Nous avons mis en
évidence 1’avantage remarquable du conditionnement sous vide pour préserver
la qualité des steaks hachés surgelés. Ces produits sont toujours de bonne
qualité aprés respectivement 12 semaines, 12 mois et 15 mois de
conservation a -10, -15 et -20°C (température constante ou variable)

En conclusion, nous remarquons que :
1. quelle que soit 1'amplitude de la variation de température,

1’indice PSL des steaks hachés surgelés conditionnés sous air est de 9
mois, et 1’indice -JND est de 6 mois (voir figure VII.7).
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Figure VII.7 JND et PSL des steaks hachés a la température de -20°C
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2. les steaks conditionnés sous vide peuvent étre conservés a -20°C au
moins 15 mois sans perception de modification de leur qualité, quelle que
soit 1’amplitude de la variation de température.

VII.1.4 Conservation a -10°C avec la fréquence accélérée

La procédure de dégustation a éteé réalisée dans les mémes conditions
que précédemment, a la seule différence que les échantillons conditionnés
sous vide, isolé, ont été supprimés et remplacés par d’'autres échantillons
témoins. Ces derniers n'ont pas été identifiés pendant la dégustation et
les dégustateurs leur ont donné une note d’ échantillons-test. Cela a pour
but d'évaluer la fiabilité de la notation des dégustateurs. Les résultats
obtenus sont présentés dans les tableaux 1I1.4.1 a 1.4.7 et figures 1.4.1 a

1.4.3 en annexe I.

Aucun facteur n'est significatif. Les échantillons-test ne sont pas
statistiquement différents des témoins non-identifiés, quels que soient la
caractéristique, la durée de conservation, le conditionnement et
1’amplitude de variation de la température. De plus, la note moyenne
attribuée aux échantillons et aux témoins non-identifiés est généralement
inférieure a 60, ce qui signifie que la modification de la qualité des
produits n’est pas pergue sur toute la durée de conservation (12 semaines).
Rappelons que la durée maximale de conservation est de 9 semaines pour une
conservation a -10°C avec la fréquence de référence (cf. § I.1).

Cette expérience a permis d’élucider 1’influence de la fréquence des
fluctuations de température, et nous notons que :
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1.pour une température moyenne donnée (-10°C et cf. § I.1), quelle que

soit 1'amplitude de fluctuation,

une fréquence accélérée présente de
meilleurs résultats, au plan organoleptique,

faible (voir figure VII.8).

par rapport a une fréquence
Par conséquent, la durée de conservation est
d’autant plus longue (au moins 12 semalnes pour F = 12 cycles/jour et 9

semaines maximum pour F = 8 cycles/Jjour).

Figure VII.8 Effet de la fréquence des fluctuations de la température

sur 1'évolution de la caractéristique RANCE
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2. une méme

pour température (-10°C), malgré une amplitude de
fluctuation de #3°C, une fréquence élevée permet une meilleure conservation
des produits surgelés par rapport a une amplitude de $0,5°C (soit

relativement constante) combinée a une fréquence faible (figure VII.9).

Figure VII.9 Effet de la fréquence des fluctuations de la température

sur 1’évolution de la caractéristique RANCE
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3. pour une amplitude supérieure a *1,5°C, une température de
conservation de -10°C avec une fréquence de 12 cycles/jour entraine une
meilleure qualité organoleptique des prodults par rapport a une température
moyenne de -15°C combinée a une fréquence de 8 cycles/jour (figure VII.10).

Figure VII.10 Effet de la fréquence des fluctuations de la température
sur l'évolution de la caractéristique RANCE
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Le parameétre "fréquence" est donc déterminant pour le maintien des
qualités organoleptiques des steaks hachés surgelés. Il serait souhaitable
de poursuivre plus précisément cette étude afin de déterminer un opt imum
"Température—Amplltude-Fréquence". et donc de définir les conditions ther-
miques idéales de stockage des produits surgelés, quant a la préservation
des qualités orgénoleptique et nutritionnelle. De telles conditions de
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conservar :n des steaks hachés surgelés pourraient étre proposées aux
organismes de normalisation; notons que la norme actuelle stipule une
température moyenne de conservation inférieure ou égale a -18°C.

VII.1.5 Simulation en vitrine

Nous présentons les résultats dans les tableaux I.5.1.1 a I.5.2.3 et
figures I1.5.1 4 [.5.2 en annexe I.

VII.1.5.1 Entreposi:ye a -20:3°C pendant 3 mois

a) Influence :i1 facteur "dégustateur"

Notons une bonne concordance de notation entre tous les dégustateurs,
puisque ce facteur n'est Jjamals statistiquement significatif quelles que
solent la caractéristique organoleptique et la durée de conservation.

b) Influence du facteur "température"

Les températures de vitrine (-10x3°C et -1543°C) n’'ont géneralement
d’influence que sur la modification de la caractéristiqus "rance” (cf.
Tableau I.5.1.1). Cette influence est significative respecti-ement a £<0,08
et p<0,01 aprés 3 et 9 semaines en vitrine. Toutefols, elle 1'est également
pour la caractéristique "goQt" aprés 9 semaines ol les produits sont tous
considérés de mauvalse qualité.

c) Influence du facteur "conditionnement"

LA encore, le conditionnement sous vide est trés performant pour la
conservation des produits par.rapport au conditionnement sous air. La
modification des 3 caractéristidues organoleptiques est pratiquement nulle
pendant les séjours en entreposage et en vitrine. La qualité des produits
conditionnés sous air se dégrade de fagon importante pendant la mise en
vitrine, notamment pour la température de -10x3°C.
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d) Influence du facteur "temps"

La caractéristique "odeur" n'évolue pas au cours du stockage de fagon
significative. En revanche, nous notons une dégradation considérable au
cours du temps des caractéristiques "goQt" et ‘“rance" des prodults
conditionnés sous air. A partir de 1’évolution des 2 caractéristiques
("goat" et "rance"), nous déterminons 1’indice PSL des produits apres 3
mois d’entreposage qui sont respectivement de 6 semaines et de 9 semaines
pour la température de -10£3°C et -15:3°C. Alors que 1’indice JND est de 3
semaines 4 -10+3°C et de 6 semaines a -15%3°C.

VII.1.5.2 Entreposage a -20:3°C pendant 6 mois

Les résultats sont identiques aux précédents a 1’exception du facteur
"température" qui accentue la dégradation des 3 caractéristiques
organoleptiques. Celles-ci se dégradent rapidement pendant le séjour en:
vitrine. Dés la 3éme semaine dans la vitrine a -10#3°C, les produits
conditionnés sous air sont tous de trés mauvaise qualité et inconsommables,
tandis que les produits placés dans la vitrine & -15:3°C sont rejetés apres
6 semaines. Par contre, les produits conditionnés sous vide sont toujours
jugés bons et ne sont pas différents de leurs témoins (conservés a -40°C)
pendant 9 semaines en vitrine.

I1 ressort de cette expérience que :

1. aprés 3 mois d’entreposage a -20£3°C, les séjours en vitrine des
steaks hachés surgelés et conditionnés sous air sont de 6 et de 9 semaines
respectivemenE A -10+3°C et a -15+3°C. Les premiéres perceptions, JND, sont
de 3 et de 6 semaines respectivement a -10£3°C et a -1523°C

2. si la durée d’'entreposage est prolongée, soit 6 mois au total, le
séjour en vitrine a -10x3°C doit étre raccourci, soit moins de 3 semalnes;
mals 11 est de 6 semaines pour la température en vitrine de -15£3°C.

3. L’élévation de la température de vitrine n’accélére pas la
dégradation de la qualité des steaks conditionnés sous vide. Malgré une
durée d’'entreposage de 6 mois, suivi d'un séjour en vitrine de 9 semaines,

ces produits sont toujours de bonne qualité.
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Figure VII. 11

Effet de la durée d’entreposage sur l’évolution des

caractéristiques RANCE et GOUT des steaks hachés
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CONCLUSION GENERALE DE L’ ANALYSE ORGANOLEPTIQUE

CRITERES DE QUALITE DES STEAKS HACHES SURGELES

La modification des caractéristiques organoleptiques des steaks au
cours du temps est déterminante pour fixer la durée de conservation. Les
caractéristiques "goQt" et "rance" sont les meilleurs indices de qualité
des steaks a un moment donné, l’odeur étant peu significative a cause de
1’ interférence avec 1'odeur de cuisson.

Selon la méthode de notation utilisée et la concordance entre les
dégustateurs, une légeére modification de la quallté (premiére perception)
est notée lorsque la note moyenne, soit du "goQt", soit du "rance", est de
1’ordre de 60 a 65, ce qui correspond a4 une perte de qualité de 20 a 30%.
L’acceptibilité des steaks est limitée a la note moyenne de 70. La note est
un paramétre dont dépend la durée maximale de conservation.

EFFET DE LA TEMPERATURE SUR LA DUREE DE CONSERVATION

L'effet de la température sur la durée de conservation est présenté
dans le tableau VII.3 et la figure VII.12.

Figure VII.12 Effet de la température sur la durée de conservation
des steaks hachés
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Tableau VII.3 JND et PSL des steaks hachés selon les conditions de

conservation

DUREE DE CONSERVATION
CAS SQUS AIR
SQUS VIDE
Premiere perception, JND| durée maximale, PSL
0,5 6 semaines 9 semaines
>12
-10 *1,5 3 semaines 9 semaines
semaines
3 3 semaines 9 semaines
0,5 3 mois 6 mois
-15 *1,5 <3 mois 3 mois >12 mois
+3 <3 mois 3 mois
+0,5 6 mois 9 mois
-20 *1,5 6 mois 9 mois >15 mols
*3 6 mois 9 mois
+0,5 >12 semaines >12 semaines
" >12
-10 1,5 >12 semaines >12 semaines semaines
+3 >12 semaines >12 semaines
, ~los3 3°semaines 6°semaines >9°
SM3
-15+3 6°semaines 9°semaines senainss
, —10£3 O°semaines <3°semaines >9°
SMB6
-15+3 0°semaines 6°semaines sesxines

* . cas de la fréquence accélérée

a : simulation en vitrine aprés 3 mois d’entreposage a -20:3°C

b : simulation en vitrine aprés 6 mois d’'entreposage a -20%3°C

¢ : durée dans la vitrine
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EFFET DE L’AMPLITUDE DE LA VARIATION DE TEMPERATURE

Généralement, plus 1’amplitude est faible, moins la modification de la
qualité des produits est importante. Son effet est plus marqué pour
1’ indice JND que pour 1’indice PSL, sauf dans le cas de -15°C. La, 1l’indice
PSL est influencé par ce facteur; il est 6 mois a -15%+0,5°C par rapport a 3
mois a -15¢1,5 ou a -15%3°C.

STEAKS CONDITIONNES SOUS AIR, NON-ISOLE
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EFFET DU CONDITIONNEMENT

Le conditionnement sous vide donne des résultats nettement supérieurs,
comparés a ceux du conditionnement sous air, quelles que soient les
conditions thermiques de conservation. Malgré une température élévée de
stockage, commme A -10°C et la simulation en vitrine, la qualité des steaks
conditionnés -sous vide ne change pratiquement pas sur toute la durée de
conservation. Nous pouvons conserver ces steaks pendant plus de 12 semaines
a -10°C, plus d’un an & -15°C ou plus de 15 mois a -20°C sans nuire a leur
qualité. C'est 1’interét considérable de ce mode de conditionnement, qui
non seulement permet une durée de conservation plus longue, mais aussi
réduit le risque de dégradation des produits en cas de rupture de la chaine
de froid.
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Malgré un investissement relativement important, son utilisation est
trés récommandée notamment pour les produits sensibles aux varlatlions de
température afin d’'assurer des produits de qualité pour les consommateurs.

EFFET DE LA FREQUENCE DES FLUCTUATIONS DE TEMPERATURE

La fréquence des fluctuations de température détermine aussi la
qualité des steaks. Plus la fréquence est élévée, meilleure est la qualité
des produits. Pour une température donnée (-10°C), quelle que soit
1’amplitude, une fréquence de 12 cycles/jour donne une durée de
conservation plus longue (au moins 12 semaines) par rapport a 8 cycles/jour

(9 semaines maximum).

I1 est important de noter que les steaks conservés a -10°C (quelle que
soit 1'amplitude) et F = 12 cycles/jour, sont de meilleure qualité que ceux
conservés a -15°C (amplitude supérieure a $1,5°C) et F = 8 cycles/ jour,
aprés 3 mois de stockage.

I1 serait utile de déterminer un optimum "Température - Amplitude -
Fréquence"” pour définir les conditions thermiques de conservation des
produits surgelés. Ces conditions pourraient permettre de prolonger la
durée de conservation sans abaisser la température, ce qui pourrait étre
intéressant au plan technique et économique.
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VII.2 OXYDATION DES LIPIDES

VII.2.1 Etalonnage et taux de MA

Les résultats sont présentés dans la figure II.1.1 en annexe II. Nous
avons obtenu a partir de la courbe d’étalonnage le nombre de moles de MA
par unité d’absorbance spectrophotométrique (A = 538 nm), soit 7,35><10"8
(S/A,). Les taux de MA avec et sans viande sont respectivement de 74,86% et
de 81,24%. Pour calculer la valeur K, nous avons pris un taux de MA de

74,86% (celui avec viande), et obtenu la valeur K = 7,068.

VII.2.2 Conservation a -10°C

Les résultats sont reportés dans les tableaux II.2.1 a 1I.2.3 et
figures 1I1.2.1 en annexe II. D’'aprés l’analyse de la variance
multifactorielle, les 3 facteurs principaux, “amplitude" de variation de la
température, "conditionnement” et "temps", sont significatifs a p<0,01. Les
interactions entre les facteurs (particuliérement entre ‘"temps" et
"amplitude", puis entre “temps" et "conditionnement") sont également
significatives a p<0,01. Cela signifie que le facteur "amplitude" ou
"conditionnement" influe différemment sur le Taux de TBA des échantillons

au cours du stockage.

Sur les figures VII.13, nous observons que pendant les 4 premiéres
semaines le taux de TBA dans tous les cas reste pratiquement stable. Donc,
aucun facteur n’est significatif. Cela réprésente la période de latence ou
les radicaux sont produits lentement. Dés que la quantité de radicaux est
suffisante pour déclencher les réactions oxydantes (soit a la Géme semaine
dans notre étude) nous obtenons une croissance importante du taux de TBA
qui, ensuite- atteint un maximum a la Séme semaine. Au dela, ce taux

diminue.

Lorsque les réactions oxydantes se poursuivent, les facteurs
"amplitude" et "conditionnement” deviennent significatifs. C’est-a-dire que
le taux de TBA des steaks conditionnés sous air est globalement différent

(plus élevé) de celul obtenu avec le conditionnement sous vide. Aussi, ce
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taux est d’autant plus élevé que 1'amplitude est plus Iimportante.
Toutefols, nous constatons que dans le cas du conditionnement sous vide
avec les amplitudes de #0,5 et de *1,5 °C, le taux de TBA ne change guére
au cours du temps (13 semaines).

Figure VII.13 Evolution du taux de TBA des steaks hachés au cours de

la conservation
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La diminution du taux de TBA apreés une certaine durée de conservation
des produits surgelés a été constatée par plusieurs chercheurs. GOKALP et
col. (1978) ont observé que le taux de TBA de la viande de boeuf conservée
a -22,3°C a b;issé au 6éme mois quel que soit le conditionnement (sous air,
sous vide, sous atmosphére de gaz carbonique et produit non emballé). Ils
ont constaté que le MA et d’'autres produits de poids moléculaire faible ne
sont pas stables pour une longe période. L’oxydation secondaire de ces
produits, résultant des acides et des alcools organiques qui ne sont pas
déterminés par le test de TBA, est responsable de la diminution du taux de
TBA.

Cette équipe de chercheurs (GOKALP et col., 1983) a travaillé ensuite

sur la viande hachée a 7,5% de matiere grasse. I1s ont trouvé que le taux
de TBA de viande hachée conservée a -22,3°C a baissé au 3éme mois de
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conservation .Ils ont noté que le hachage de la viande accélérait
1’ oxydation des phospholipides. Par conséquent, le taux de TBA atteint un
maximum dans un délai plus court. Le hachage augmente la surface de contact
et libere vraisemblablement les phospholipides liés aux lipides qui
pourraient é&tre oxydés davantage. De plus, 1ils ont trouvé que la
composition en acides gras a considérablement chuté pendant les 3 premiers
mois de conservation, qui indique une faible quantité d'acides gras

disponibles pour 1’oxydation. En corrolaire, i1 se produit moins de MA.

Paralleélement, IGENE et col. (1879) ont aussi trouvé une baisse du
taux de TBA de la viande de boeuf lors du 13éme mois de conservation a
-18°C. Ils ont émis 1’hypothése de 1'existence d’une réaction entre le MA
et la myosine pendant le stockage, ce qui entralnerait une diminution du
taux de TBA.

VII.2.3 Conservation a -15°C

Les tableaux II1.3.1 a II.3.3 et figure II.3.1 en annexe II présentent
les résultats. Le tableau II.3.1 montre 1’influence statistique des 3
facteurs principaux sur le taux de TBA, ainsi que leurs interactions, sauf
celle de "amplltude—condltionnement“. Cela signifie que 1’influence de
"amplitude" ou de “conditionnement" sur 1’évolution du taux de TBA n’est
pas identique au cours du temps. Selon le tableau 11.3.2, nous constatons
que les facteurs "amplitude", "conditionnement”, et leur interaction, sont
en général significatifs a p<0,01; les seules exceptions étant le facteur "
amplitude" a la 8éme semaine, le facteur "conditionnement" a la 4éme
semaine et leur interaction a la 30éme semaine.

Sur la figure I1.3.1 nous observons que dans le cas du conditionnement
sous air, le taux de TBA a progressivement augmenté au cours du temps (52
semaines) et le maximum n’'est pas nettement apparu. En ce qui concerne le
conditionnement sous vide, le taux de TBA évolue trés peu et ne dépasse pas
0,3, sauf pour 1’amplitude +3°C, ou il atteint un maximum de 0,337.

En conclusion, 1’exclusion de 1’oxygéne par le conditionnement sous
vide peut efficacement empécher 1’oxydation des lipides malgré une
température variable; 1'amplitude de variation maximale étant de +3°C. Dans

le cas du conditionnement sous air, les réactions d’'oxydation se produisent
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d’autant plus rapidement que 1’amplitude est plus élevée.

VII.2.4 Conservation a -20°C

Selon les tableaux II.4.1 & I11.4.3 en annexe II, les 3 facteurs
principaux et leurs interactions sont généralement significatifs a p<0,01.
Dans ce cas d'étude, nous avons un maximum trés net du taux de TBA des
steaks conditionnés sous air dés la 30éme semaine. Les maximums sont
supérieurs a 0,5, quelle que soit 1’amplitude de variation de la
température. Ce maximum est moins élevé pour le conditionnement sous vide
et apparait plus tét, soit a la 24éme semalne. De plus, nous remarquons que
le taux de TBA des steaks conservés sous vide, pour 1’'amplitude minimale
(£0,5°C), n'est pas statistiquement différent de celui des témoins.

Figure VII. 14 Evolution du taux de TBA des steaks hachés au cours de
la conservation
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Le maximum du taux de TBA dans ce cas apparait plus tét et plus
nettement que dans le cas précédent (-15°C); cecl peut étre expliqué par
l’effet de la température sur la vitesse de formation et de destruction de
MA et par l’effet dit "d’autocatalyse". L’'explication en détail de ces
effets est donnée ci-apreés (page 127-128).

VII.2.S Conservation a -10°C avec la fréquence accélérée

Les résultats sont résumés dans les tableaux II1.5.1 a II.5.3 et figure
II.5.1 en annexe II.

Les 3 facteurs principaux et les interactions entre "amplitude" et
"temps", et entre "conditionnement" et "temps", sont significatifs a
p<0,01, comme dans le cas de la conservation a -10°C avec la fréquence de
référence (20°C).

Figure VII.15 Evolution du taux de TBA des steaks hachés au cours de

la conservation
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Sur les figures VII.15 nous constatons que le taux de TBA est
relativement constant pendant 12 semaines; puis il augmente et atteint un
maximum lors de la 15&me semaine quels que soient 1'amplitude et le
conditionnement. Pour la conservation a -10°C, fréquence de référence, (cf
§ 11.2), les maximums obtenus apparaissent plus tét (9éme semaine au lieu

de la 15éme semaine).

Ceci montre que l’évolution du taux de TBA reflete bien les résultats
de 1'analyse sensorielle. A -10°C, avec une fréquence de référence, les
qualités organoleptiques se dégradent progressivement, alors que le taux de
TBA évolue. Paraléllement, a -10°C, combinée A une fréquence accélérée,
aucune modification de la qualité organoleptique n’est pergue par les
dégustateurs pendant 12 semaines, le taux de TBA restant relativement

constant.

ViI.2.8 Simulation en vitrine

Les résultats sont présentés dans les tableaux II.6.1 a I1.6.4 et
figures 1I.6.1 a II.6.2 en annexe II.

Pendant 3 mols d’entreposage a -20:3°C, le taux de TBA a peu augmenté
pour les 2 modes de conditionnemnt (sous air, et sous vide). Lorsque la
durée d’entreposage est prolongée jusqu’'a 6 mois, le taux de TBA du cas

sous air est significativement plus élevé que dans le cas sous vide.

Aprés 3 mois d’entreposage, quels que soient le conditionnement et la
température de simulation en vitrine, le taux de TBA a considérablement
augmenté pendant les 6 premiéres semalnes; puis il est resté stable. Par
contre, aprést mois d’entreposage, le taux de TBA n’'a augmenté que pour le
conditionnement sous air. Cette augmentation est beaucoup plus sensible et
les valeurs de ce taux sont les plus élevées par rapport 2 celles de tous
les cas précédents. Par exemple les taux maximaux sont respectivement de
1,18 et 0,892 pour la température -10°C et -15°C.

I1 est important de noter qu’aprés 3 mois d’entreposage, le taux de
TBA des steaks mis a -15#3°C est plus élevé que celui mis a -10£3°C.
Contrairement, aprés 6 mois d’entreposage, le taux de TBA des steaks mis a
-10£3°C est plus éleve.
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Figure VII. 16 Evolution du taux de TBA des steaks hachés au cours de

la simulation en vitrine
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Selon le mécanisme réactionnel de 1'oxydation des lipldes et la
stabilité du MA (cf. chapitre III; § III.3 et § 111.4), nous pouvons
simplifier le mécanisme global des réactions par 1’ équation sulvante:

kl kz k3 réactions

RH ——— BRadicaux — MA ——

Eal Eéz Ea3

secondaires

Pour expliquer les différentes évolutions du taux de TBA trouvées dans

ce cas, nous proposons les hypothéses suivantes ;
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1. lorsque la quantité radicaux est faible, 1’effet de la
température sur la vitesse de  ormation et de destruction de MA est

déterminant.

2. si les radicaux sont nombreux, leur effet dit "d’autocatalyse" sur

la formation de MA deviennent dominants.

La formation des radicaux nécéssite une énergie d'activation (Eal)
relativement importante de 1’ordre de 35-65 kcal/mole (LABUZA, 1971). Etant
donné que la température d’entreposage est basse (=20°C), l’excitation des
molécules d'acides gras insaturés pour atteindre le niveau d’énergie
suffisant s'effectue treés lentement. La constante de vitesse, kl est donc
faible; peu de radicaux sont formés, et donc peu de MA. Le taux de TBA
reste pratiquement stable pendant les 3 mois. Mals, nous avons. trouvé
qu’'apreés 6 mois, ce taux avait beaucoup augmenté.

Dés que la température augmente brutalement (de -20°C a -15°C ou a
-10°C), les molécules d’acide gras sont considérablement excitées et Ea.1
est atteinte plus facilement. La formation des radicaux est conséquente. De
plus, Ea.2 est beaucoup plus petite que Ea1 (de 1’ordre de 5-8 kcal/mole).
La formation de MA est presque spontanée. Nous observons donc la croissance

importante du taux de TBA pendant la simulation en vitrine.

Le bilan de la formation de MA s’écrit :

d(MA) n

k. [ Radicaux 1™ - k., [MA
a8 2 3

La quantité de MA mesurée par le test de TBA est le résultat de cette
équation. S1 la formation de MA est plus importante que sa destruction,
nous obtenons 1’'augmentation du taux de TBA. Dans le cas contraire, le taux
s’abaisse. D’aprés la loi d’ARRHENIUS, plus la température est basse, plus
la constante. de vitesse de la réaction est faible. Le taux de TBA des
steaks mis a -10+3°C devrait étre plus élevé que celul a -15:3°C, ce qui
est le cas pour la simulation aprés 6 mois d’entreposage, mais ce n'est pas

le cas pour la simulation aprés 3 mois d’ entreposage.

Les résultats de ce dernier cas peuvent é&tre expliqués par la premiére

hypothése: 1’effet de 1’énergie d’activation.
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Considérons les constantes de vitesse kz et k3 en fonction de la
température

ln k Eia2 << Ea.3

L'énergie d’activation de la réaction de formation de MA est beaucoup
plus petite que celle de sa destruction. Cela signifie que la formation de
MA dépend de la température de fagon moins sensible que sa destruction. Le
rapport de kz et k3 a -10°C est plus petit que celui a -15°C. Donc, le MA
restant a mesurer par le test de TBA est moindre a -10°C.

Quant au cas de 6 mois d’entreposage, les radicaux sont pour la
plupart formés avant la mise en régime de la simulation. La 2éme hypotheése
est introduite. Comme 1’oxydation des lipides est une réaction en chaine,
dés que les radicaux sont produits, la réaction se développe rapidement. De
plus, la formation des radicaux a -10°C est plus rapide que celle 2 -15°C.
I1 en résulte donc le taux de TBA a -10°C est plus élevé que celul a -15°C.

En ce qul concerne le maximum du taux de TBA a -20°C qui apparait plus
t8t et plus nettement qu’a -15°C, nous pouvons 1’expliquer par ces 2
hypothéses.

Selon la premiére hypothése, au début du stockage les formations de MA
a -20°C et a.-15°C sont peu différentes. Or, 2 -20°C la destruction de MA
est beaucoup moins importante qu’'a -15°C, donc, 1’ évolution du taux de TBA
est plus importante. Au fur et A mesure, les radicaux sont de plus en plus
nombreux, selon la seconde hypothése la formation de MA est accélérée. Nous
avons donc une augmentation considérable du taux de TBA. Cette augmentation
est plus brutale a -20°C qu'a -15°C . Cecl peut étre expliqué par
* 1'influence de la fréquence des fluctuations de température (F = 4 cycles/
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jour & -20°C et F = 8 cycles/Jjour a -15°C). A -20°C, le passage d’un niveau
de température a l’'autre est lent, il favorise la formation des radicaux.
Par conséquent, 11 se produit plus de radicaux en réduisant la quantité
d’acide gras disponible.

Dans notre cas, au but de 30 semaines, la quantité d'acide gras et la
formation de MA sont réduites, alors que la destruction de MA est toujours
importante; cecl entraine une chute brutale du taux de TBA a -20°C. Cette
chute n’est pas observée a -15°C, car la formation de MA est partiellement
compensée par la destruction en donnant une augmentation progressive du
taux de TBA.

VII.2.7 Corrélation entre le taux de TBA et 1’analyse organoleptique

Nous avons essayé de déterminer la corrélation entre la note obtenue a
partir de 1’analyse organoleptique et le taux de TBA des steaks.
Cette corrélation est faible (de 1’ordre de 0.5) et n’est pas statistique—
ment significative. Cela est dd a la différence importante entre les
évolutions de ces 2 valeurs. L’évolution du taux de TBA présente un
abaissement aprés une certaine période de conservation selon la
température, alors que les notes augmentent progressivement au cours du
temps. Le fait que la taux de TBA diminue ne signifie pas que la qualité
des steaks devient acceptable. Les réactions secondaires générent en effet
des precauits qui tentent également A dégrader la qualité.

Ce résultat nous améne a étudier les valeurs du taux de TBA
correspondant aux indices JND et PSL. Nous remarquons que le taux de TBA
relatif a 1’indice PSL semble moins significatlf que celul relatif a
1’ indice JND.-car 1’indice PSL peut se trouver au maximum ou dans la phase
d'augmentation ou de diminution du taux de TBA. Cela entraine une
fluctuation de la valeur du taux de TBA qui lul correspond.

La figure VII.17 montre que le taux de TBA pour 1l'indice JND est

d’autant plus élévé que la température est plus basse et que 1’amplitude de
variation de la température est plus grande.
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Figure VII.17 Evolution du taux de TBA correspondant & l'indice JND

en fonction de la température et de 1'amplitude de variation de la
température.
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Cette évolution confirme notre premiére hypothése et les grandeurs
relatives de Ea2 et Ea.3 données précédemment (cf.§ VII.2.6).

Le bilan de formation de MA est donné par:

d(MA)

=k, [ Radicaux 1" - Kk [MAI™
dt

7

In k Ea.2<<Ea.3
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Lors d’'un abalssement de température, la formation de MA varie peu (Ea2
étant faible), tandis que sa destruction décroit sensiblement (Ea.3 étant
importante). Selon le bilan de formation de MA, le taux de TBA pour un
seuil qualitatif donné (1’indice JND par exemple) croit donc avec la
diminution de température.

Nous avons trouvé que le taux de TBA correspondant a 1’indice JND est

une fonction linéaire de la température selon 1l’équation suivante:

pour 1’amplitude #0,5°C: TBA

2
%D 0.0705 - 0.0157 x T (R 0.93)

pour 1’amplitude 1,5°C: ~TBA _ = 0.050 - 0.0185 x T (R? = 0.99)
pour 1’amplitude #3°C: TBA, = 0.0247 x T (R* = 0.93)
avec T = température, ° C

Si 1’'amplitude de variation de la température intervient dans la
régression, nous obtenons:

TBA‘mD 0.0019 - 0.02 x T + 0.0209 x a/ (R? = 0.93)

T = température, °C
amplitude de variation de la température
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Figure VII.18 Taux de TBAJND résultant de la régression
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En ce qui concerne le taux de TBA dans le cas de la simulation en
vitrine, nous avons observé que 1'augmentation brutale de température
entraine plus d’accroissement de ce taux relatif a 1’'indice JND. Ceci est
vraisemblablement dQ a la modification de la cinétique de réactions, car la
formation de MA est plus sensible aux variations de température que sa
destruction. Autrement dit, le MA est beaucoup plus créé qu'il n’'est
détruit. En corrolaire, le taux de TBA est plus élévé dans ce cas.

En falsant une synthése des résultats, nous pouvons noter les
conclusions suivantes:

1) Dans tous les cas d’'étude, le taux de TBA des steaks hachés
surgelés conditionnés sous vide varie peu au cours du stockage, ce qui

présente une bonne concordance avec les résultats de 1l’'analyse sensorielle.
2) La fréquence accélérée de la fluctuation de température ralentit

1’oxydation des lipides (faible taux de TBA). La encore, nous notons une

bonne concordance entre les résultats de ces 2 analyses.
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3) Comme 1’évolution du taux de TBA au cours du stockage présente un
maximum dont la valeur et le moment d’'apparition varient selon Ila
température, la détermination de ce taux a un moment donné ne peut pas
représenter 1’avancement de 1’oxydation des lipldes dans le produit. Le
test de TBA sera plus significatif pour évaluer la qualité des produits
sujets a l’oxydation des lipides, si ce test est effectué réguliérement
pour suivre 1’évolution du taux de TBA au cours du stockage.

4) La corrélation entre le taux de TBA et les notes obtenues a partir
de 1'analyse sensorielle n'est pas statlistiquement significative en raison
de 1'abaissement de ce taux aprés une certaline période de conservation. Par
contre, le taux de TBA qui correspond a 1’indice JND (déterminé par
1’analyse sensorielle) est une fonction linéaire de la température et de
1'amplitude de la variation de température dont 1'équation est la suivante:

TBA

2
- 0.0019 - 0.02 x T + 0.0209 x a, (R 0.93)

Le test de TBA est donc plutét adapté pour déterminer la durée de:
conservation des steaks hachés surgelés (JND) que la qualité du produit a
un moment donné. Ce test dott étre effectué réguliérement au cours de la

conservation.
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VII.3 ANALYSE MICROBIOLOGIQUE

Les analyses microbiologiques sont effectuées de maniere a vérifier la
qualité hygiénique des produits au début et a la fin d'une période de
conservation. Les germes dénombrés doivent étre conformes a la norme

frangaise.

Les résultats des dénombrements pour chaque cas d’étude sont reportés
dans les tableaux III.1.1 a III.4.1 en annexe III. Nous constatons que le
développement des micro-organismes est pratiquement nul quels que soient la
température de conservation et le conditionnement: a 1’exception des
micro-organismes aérobies cultivant a 30°C. Ces micro-organismes se sont
multipliés pendant les stockages a -10°C (pour les 2 fréquences) et a -40°C
(témoins). Cependant, cette multiplication est falble et négligeable. Dans
tous les cas, la qualité hygiénique du lot de steaks est généralement jugée
satisfaisante.

Nous pouvons faire une syntheése des résultats des analyses
microbiologiques :

1. La modification de la qualité organoleptique des steaks ne résulte

pas des actions microbiennes.

2. Malgré une température de conservation de -10°C (constante ou
variable en cycle avec 1’amplitude maximale de #3°C), nous ne notons pas un
développement accru des micro-organismes.

3. Le qpnditlonnement, soit sous air, soit sous vide, n'a pas

d’influence sur le développement microbien lorsque la température de
conservation est basse (inférieure a -10°C).
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VII.4 PERTE DE MASSE

Les résultats sont présentés dans les tableaux IV.1.1 a IV.4.1 et
figure IV.1.1 en annexe IV.

ViI.4.1 Conservation a -10°C

Sur la figure IV.1.1, il est bien évident que le conditionnement sous
vide empéche la formation de givre dans les paquets. Donc, la perte de
masse des prodults est minime; elle est inférieure a 1% pour toutes les
amplitudes de variation de température. Cela est da a la faible
perméabilité a la vapeur d’'eau du film utilisé, d’'une part, et a 1’'absence
de lame d’air entre le produit et le film, d’autre part. Dans le cas du
conditionnement sous air, cette perte évolue au cours du temps de fagon
plus importante dans le cas non-isolé que dans le cas isolé. Cela peut étre
expliqué par 1’influence de 1’amplitude et de 1’épaisseur de la lame d’air
dans les paquets.

GAC et col. (1972) ont montré que plus 1’amplitude est importante,
plus le givre se forme, et la formation de givre croit avec l’épaisseur de
la lame d’'air dans le paquet. Dans notre cas, 1’amplitude de la variation
de température du cas "lisolé" est moins grande que celle du cas
"non-isolé", de 1'ordre de 0,5°C. De plus, dans le cas "isolé", les 4
steaks sont superposés en 2 couches dans un carton compact, cela diminue
1’ épaisseur de la lame d’air et par conséquent diminue les pertes de masse.
Nous avons trouvé que la perte maximale est de 2,66% dans le cas
"non-isolé” aprés 12 semaines de conservation a -10%3°C.

Nous avons également observé pendant le grattage du givre que plus
1’amplitude est importante, plus les cristaux de glace sont fins. De plus,
le givre se ‘forme d’abord a la partie‘lnférieure des steaks, en raison
probablement de la pesanteur. La perte de masse entraine une grave
modification de la couleur des steaks. Dans notre étude, une perte en eau
de 1’'ordre de 2% provoque une modification de couleur (pale) sur environ
50% de la surface du steak.
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Vi1.4.2 Conservation a -15°C

Sur la figure IV.2.1 et le tableau IV.2.1, nous avons trouvé, comme
précédemment, que le conditionnement sous vide est favorable pour protéger
les produits de la déshydratation et qu’une grande amplitude de fluctuation
des températures genére une perte de masse plus importante.

Observons la figure IV.2.1 aprés 9 mois de conservation. La perte en
eau devient constante. Nous avons remarqué que la perte de masse au Séme
mois est élevée (de 4 A 7%), et le steak est entiérement couvert de givre.
Il en résulte une barriére autour du steak qui empéche la sublimation de la
glace du steak vers 1’extérieur. Ce phénoméne est appelé “panné”
("glaclng").'La technique "panné" est fréquemment utilisée pour réduire la
perte de masse des produits surgelés. I1 se fait en enrobant les produits
d’une couche fine de glace, de sirop ou de pate.

Nous trouvons qu’au 12é¢me mois, la perte de masse reste relativement

identique a celle du 9éme mois. Nous avons constaté que les steaks perdent
totalement leur couleur rouge sur la surface dés que la perte dépasse 4%.
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ViI.4.3 Conservation a -20°C

Les résultats trouvés (cf. tableaux IV.3.1 et figure IV.3.1) ont

encore confirmé 1'avantage du conditionnment sous vide pour empécher la
déshydratation des produits.

Pour 1’amplitude de #0,5°C, la perte de masse des steaks est plus
faible a -20°C qu’a -15°C. En effet, nous pouvons considérer qu’une petite
amplitude donne une température quasiment constante, de plus la pression de
saturation de la vapeur d’eau décroit avec 1’abaissement de température. La
différence entre la pression de vapeur d’eau du produit et celle de
1’ambiance est moins importante a -20°C qu'ad -15°C. Par conséquent, la
sublimation est moins grande, et la perte de masse est moindre a -20°C.

En revanche, pour les amplitudes plus grandes, la perte de masse a
-20°C est plus importante qu'a -15°C. Il s’agit 1a de 1'influence de la
fréquence des fluctuations de température.

Figure VII. 19 Evolution de la perte en masse des steaks haches
stockés a -15%1,5 et a -20£1,5°C
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A -20°C, la fréquence est de 4 cycles/jour, tandis qu'a -15°C elle est de 8
cycles/Jour. La glace dans les steaks peut se sublimer pendant une durée
plus longue a -20°C (falble fréquence) que dans 1’'autre cas. De plus, les
amplitudes & -20°C (2,7 et #4,0°C) sont plus grandes qu’a -15°C (%1,4 et
+3,1°C). Ce sont les raisons pour lesquelles la perte de masse trouvée dans

ce cas est plus élevée que dans l’autre cas.

Nous avons observé qu'apres 9 mols de conservation, la surface des
steaks est totalement séche et pAle. Au point de vue de la qualité visuelle

(la présentation), les steaks ne sont plus acceptés.

VII.4.4 Conservation a -10°C (fréquence accélérée)

Les résultats de ce cas (tableau IV.4.1 et figure IV.4.1) mettent en
évidence 1’'influence de la fréquence des fluctuations de température sur la
perte de masse des produits. La fréquence accélérée réduit cette perte en

Figure VII.20 Influence de la fréquence des fluctuations de température

sur 1'évolution de la perte en masse des steaks hachés
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raison d’un changement rapide de température. La durée pendant laquelle la
température ambiante est plus basse que celle du produit, est trop courte

pour que la glace puisse se sublimer.

Dans cette expérience, nous pouvons généralement tirer les conclusions

suivantes :

1. Le conditionnement sous vide empéche la formation de givre dans
1’emballage des produits surgelés d’une fagon considérable. La perte est
généralement inférieure a 1%, quelles que solent la température et
1'amplitude.

2. Plus 1’'amplitude est grznde, plus les cristaux de glace sont fins,
et plus la quantité de glace formée est importante.

3. Plus la température de stockage est basse, moins i1 se forme de

givre.

4. Plus la fréquence est accélérée, moins les produits se
déshydratent.

5. Lorsque le givre est abondant, le phénoméne dit “panné" est

observé. La glace se sublime moins dans ce cas. La perte de masse est alors

constante.
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CHAPITRE VIII

MODELISATION DE LA PERTE DE QUALITE






MODELISATION DE LA PERTE DE QUALITE

VIII.1 CINETIQUE DE LA PERTE DE QUALITE

A partir des résultats des analyses sensorielles dans les cas de
conservation a -10, -15 et -20°C, nous avons déterminé la cinétique de la
perte de qualité des steaks conditionnés sous air. Rappelons que la
modification de la qualité des steaks conditionnés sous vide est
pratiquement nulle au cours du stockage.

Nous avons admis que la qualité initiale des steaks est égale a la

note moyenne de 50. L’augmentation de note entraine une diminution de

qualité et la note maximale est de 100.

Nous exprimons a un moment donné la qualité des steaks de la facon-

sulvante:
Q = 100 - Note

Par la régression des valeurs de Q avec le temps, nous avons trouvé
que la perte de qualité est une réaction du premier ordre.

Q = Qo exp (-kt)
ou = constante de vitesse de réaction
t = temps
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Les constantes de vitesse, k, sont présentées dans le ‘tableau
ci-dessous.
k (Jour ')
CAS RANCE GOUT
air,non-isolé| air, isolé |air,non-isolé| air,isolé

+0.5 0.00886 0.00481 0.00674 0.00481

(0.98) (0.98) (0.99) (0.93)

+1.5 0.00656 0.00591 0.006%94 0.00817

=109 (0.93) (0.98) (0.93) (0.95)
- 0.01068 0.00541 | 0.00807 0.00588

(0.98) (0.92) (0.98) (0.98)

+0.5 0.00133 0.00177 0.00168 0.00240

(0.99) (0.92) (0.96) (0.98)

+1.5 0.002189 0.00197 0.00300 0.00340

-18 (0.88) (0.98) (0.92) (0.98)
+3 0.00291 0.00363 0.00343 0.00456

(0.95) (0.98) (0.92) (0.97)

+0.5 0.00157 0.00109 0. 00205 0.00127

(0.98) (0.98) (0.85) (0.97)

+1.5 0.00197 0.00163 0.00243 0.00181

e (0.98) (0.98) (0.99) (0.98)
+3 0.00210 0.00205 0.00201 0.00195

(0.99) (0.98) (0.99) (0.99)

Les valeurs entre parenthéses sont les coefficlents de correlation (R%).

Pour déterminer 1’influence de la température sur la constante de

vitesse de réaction (selon la loi d’ARRHENIUS), nous avons utilisé les
de obtenues

constantes (amplitude #0,5°C et conditlionnement isolé) et avons trouvé les

constantes vitesse pour des températures relativement

valeurs suivantes:
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Pour la caractéristique "rance"

Ea 19,60 kcal/mole

13

b3
i

7.96 x 10

Pour la caractéristique "gout"

Ea 17,60 kcal/mole

k 2.07 x 102 jour !

(o}

Les constantes de vitesse résultant de ce modéle sont du méme ordre de
grandeur que les valeurs expérimentales (voir figures VIII.1 et VIII.2).

Par cette approche cinétique, nous avons trouvé une bonne concordance
entre les résultats expérimentaux et ceux résultant du calcul (flgures.
VIII.3 a VIII.8).

A partir des courbes de vitesse (et cf.§ VII.1.1 a VII.1.3), nous
pouvons noter que la durée maximale de conservation des produits (indice
PSL) correspond a une note moyenne (soit "goQt", soit "rance") de 1’'ordre
de 60. Quant a 1'indice JND, la note moyenne qui lui correspond est de S8

pour "goQt" et "rance".

Nous pouvons donc calculer la durée de conservation des steaks en

fonction de la température de conservation:

Q = 100 - Note = Qo exp (-kt)

k = k, exp (-Ea/RT)

t  _  0.1743 t o 0:2231
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Figure VIII.L CONSTANTE DE UITESSE POUR LA PERTE DE QUALITE
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Figure VIII.3 COMPARAISON DES NOTES EXPERIMENTALES ET CALCULEES
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Figure VUIII.S COMPARAISON DES NOTES EXPERIMENTALES ET CALCULEES
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Figure VUIXIX.7 COMPARAISON DES NOTES EXPERIMENTALES ET CALCULEES
CARACTERISTIQUE: RANCE
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Quant au rapport Q1o' VAN ARSDEL et col. (1983) ont recommandé de
déterminer la constante b, soit Ea/RTo(T0+1O), A partir de 1'indice JND qui
est plus significatif que 1’ indice PSL au point de vue cinétique. Dans
notre étude, 1'indice JND (amplitude *0,5°C) et la température (en °C) sont
liés par une fonction logarithmique,mais ce n’est pas le cas pour 1’ indice
JND relatif aux amplitudes *1,5 et #3°C, ni pour 1'indice PSL (figure
VIII.Q9). Par régression de la premiére droite, nous obtenons b = 0.1386, et
donc Ea = 18,30 kcal/mole pour "goQt" et "rance". Le Q10 peut donc étre
déterminé a partir de b, (Q10 = exp(10b) ) et est égal a 4.

Figure UIII.9 Courbe TTT pour JNO et PSL des stsaks hachés surgelés
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Nous remerquons que quelle que soit la méthode utilisée, soit a partir
des notes, soit a partir des indices JND, les valeurs de Ea sont du méme
ordre de grandeur.

Nous définissons donc les seuils maximaux de note moyenne calculée par
la cinétique pour assurer le maintien de la qualité et pour définir la
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durée pratique de conservation des steaks hachés surgelés; ils sont de 58
pour 1'indice JND et de 60 pour l’indice PSL.

Nous avons essayé d’'appliquer le modéle cinétique obtenu dans notre
étude pour calculer la durée de conservation des steaks soumlis aux
différentes températures. C’est le cas de la simulation en vitrine. Par
exemple, en utilisant les parameétres cinétiques de la caractéristique

"rance", nous obtenons;

-10°C JND = 39,8 | jours PSL = 50,9 Jjours
-15°C JND = 82,2 Jours PSL = 105,2 Jours
-20°C JND =

174,6 jours PSL = 223,5 Jjours

Selon la méthode de VAN ARSDEL et col. (1969) (cf. § V.4), en
admettant qu’en fin de conservation, la perte de qualité des steaks est de
100%, nous déterminons les durées de conservation en vitrine qui sont
résumées dans le tableau VIII.1.

Tableau VIII.1 JND et PSL des steaks, calculés par le modele cinétique
pour le cas de la simulation en vitrine

% perte de Semaines en vitrine Semaines en vitrine
qUALItS psncait a -10%3°C a -15$3°C
Cas 1’ entreposage
JND PSL JND PSL JND PSL
SM3 51,5 40,27 2,76 3,53 5,69 7,29
_ (3) (8) (8) (9)
SMB 103,1 80,54 0 1,42 0 2,92
(0) (<3) (0) (8)

Les valeurs entre parenthéses sont les durées expérimentales.

-147-



Pour 1’indice JND. .2s durées calculées sont du méme ordre de grandeur
que les valeurs expéri :ntales. Par contre, nous remarquons une différence
sensible pour 1’indice PSL. Ceci est d@ a 1l'intervalle important (soit 3
semaines) entre chaque analyse sensorielle quli ne nous permet pas de

connaitre 1'indice PSL aux temps intermédiaires.

Nous pouvons également calculer la durée en vitrine a4 partir de la
courbe TTT (figure VIII.9). Les résultats obtenus sont présentés dans le
tableau VIII.2

-10°C JND = 21 Jours PSL = 63 Jours
-15°C JND = <390 Jours PSL = 90 jours
-20°C JND = 180 Jours PSL = 270 Jjours

Tableau VIII.2 JND et PSL des steaks, calculés par la courbe TTIT pour
le cas de la simulation en vitrine

% perte de Semaines en vitrine Semaines en vitrine
qualité pendant . _ . - .
Cag 1’ entreposage a -10£3°C a -1523°C
JND PSL JND PSL JND PSL
SM3 50 33,33 1,5 4,5 <86, 43 6,43
(3) (6) (8) (9)
SME6 100 66, 66 0] 3 0 4,28
(0) (<3) (0) (6)

Les valeurs entre parenthdses sont les durées expérimentales.

Quelle que soit la méthode d’'évaluation (modele cinétique ou courbe
TTT), nous notons une bonne concordance entre les résultats expérimentaux
et ceux résultant du calcul. Cependant, i1 existe une certaine différence
entre ces 2 valeurs, ce qui peut étre expliqué par le grand intervalle de
temps entre chaque analyse sensorielle (3 semaines) qui rend la prédiction
moins précise.
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VIII.2 EFFET DE LA FLUCTUATION SINUSOIDALE DE TEMPERATURE SUR
L' INDICE DE QUALITE

Nous avons défini 1'indice de qualité, Fﬂn, dans le chapitre V, §

V.3, de la fagon suivante:

r _ AAsln
sin = —
constant
t
-Ea
ko exp dt
N R(Tm + a, sin(ZHt/tP))

sin =
t

J' k, exp (-Ea/RT) dt
t
0

1}

Connaissant Ea, a été déterminé F'ln en fonction de la température et
de 1'amplitude de fluctuation de la température. Comme il n’existe pas de
solution exacte pour 1’intégrale de cette équation, nous avons donc
appliqué un calcul numérique, selon la méthode de SIMPSON. Ce calcul a été
effectué a 1’aide d’un programme en TURBO PASCAL donné dans 1’annexe VI.

Les figures VIII.10 et VIII.11 présentent r“n des caractéristiques
"rance" et "goQt" en fonction de la température et de 1’amplitude de
fluctuation de la température. Nous avons remarqué que Fﬂn calculée est
sensiblement plus petite que la valeur expérimentale. Par exemple:

- RANCE GOUT
sin I.lln rlln sin
calculée expérimentale calculée expérimentale
-10%3°C 1,04 1,12 1,03 1,22
-15+3°C - 1,05 2,05 1,04 1,90
-20%3°C 1,05 1,88 1,04 1,55
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Figure UIII.10 INOICE DE QUALITE, [ (CARACTERISTIQUE RANCE)
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Cette différence sensible peut étre expliqué par le fait que les
phénoménes physico-chimiques impliques dans la perte de qualité sont
beaucoup plus complexes que ceux associés a une réaction d’ordre 1. Les
paramétres quil peuvent compliquer la systeme sont:

- 1’effet de 1'augmentation de la concentration en solute et des
espéces réactives par la congélation. Celle-ci peut modifier la nature et

la cinétique de réaction.

- 1'effet du mécanisme radicalaire d’oxydation des lipides. Le
mécanisme radicalaire d’oxydation des lipides est plus complexe que celul
d’une réaction d’ordre 1. Or, 1l'oxydation des lipides est une réaction
déterminant la qualité des produits, donc, le prédiction de la perte de
qualité basée sur la cinétique de réaction d’ordre 1 peut étre plus ou
moins approprié selon la complexité du systéme.
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CONCLUSION GENERALE

La présente étude a permis de préciser 1'influence de la température
(niveau moyen, amplitude et frequence de variation) et le rdle de
1’ emballage sur la dégradation de la qualité des steaks surgelés, produit

modeéle, au cours du stockage.

Cette étude a mis en évidence 1’avantage du conditionnement sous vide
qui peut considérablement augmenter la durée de conservation du produit par
rapport au conditionnement sous air. Les steaks conditionnés sous vide sont
toujours de bcnne qualite organoleptique aprés respectivement 12 semaines,
12 mois et 15 mois de conservation a -10, -15, et -20°C (température
constante ou variable), alors que les durées maximales de la conservation
(indice PSL) des steaks conditionnés sous air sont respectivement de 9
semaines, 3 mois et 9 mois a -10, -15 et -20°C (avec 1’amplitude £1,5°C ou
+3°C). De plus, la variation de température due aux ruptures de la chalne
de froid (élévation de la température de -20£3°C a -10%3°C ou a -15%3°C)
n’influe pas sur la dégradation de la qualité des steaks conditlonnés sous
vide quelle que soit la durée d’'entreposage a -20#3°C (3 ou 6 mois), alors
que la dégradation de la qualité des steaks conditionnés sous air est
sensiblement accélérée par cette ¢élévation de température; cette
dégradation est d'autant plus importante que la durée d’entreposage est
longue.

L'utilisation de carton compact pour amortir la fluctuation de la
température du produit apporte peu d’ intérét au plan qualitatif. Néanmoins
elle peut réduire la déshydratation des steaks conditionnés sous air,
notamment lors d’une fluctuation importante de température.

Notre étude a également permis d’élucider 1’influence de la fréquence
des fluctuations de température. Une fréquence accélérée permet de mieux
conserver les produits. Les steaks conditionnés sous air peuvent étre
conservés plus de 12 semalnes (sans modification de qualité pergue) a -10°C
combinée A une fréquence accélérée (F = 12 cycles/Jjour), tandis que la méme
température combinée a F = 8 cycles/jour permet une durée maximale de
conservation de 9 semaines avec la premiére perception de modification de
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qualité (indice JND) deés la 3éme semaine. De plus, lorsque la variation de
température est assez grande (%1,5 et +3°C), les steaks conservés a -15
avec F = 8 cycles/jour sont nettement moins appréciés que ceux conservés a
-10°C avec F = 12 cycles/Jjour. Cecl montre que la condition thermique
"Température-Amplitude-Fréquence" est un paramétre important a étudler pour
mieux conserver les produits surgelés.

Nous avons pu déterminer la cinétique de dégradation des qualités
organoleptiques du produit en fonction du temps et de la température. Les
caractéristiques "goQt" et "rance" sont les meilleurs indices de qualité
des steaks a un moment donné, 1’odeur étant peu significative a cause de
1’ interférence avec 1'odeur de culsson. La perte de qualité des steaks suit
un modéle d’ordre un dont les énergles d’activation sont respectivement de
17,62 kcal/mole et 19,58 kcal/mole pour les caractéristiques "goQt" et
"rance". Par ce modele cinétique, les résultats obtenus présentent une
bonne concordance avec 1l’expérience. Aussi, les notes moyennes

correspondant aux indices JND et PSL sont fixées respectivement a 58 et 60.

En ce quil concerne la température variable avec une amplitude plus
grande (*1,5 et #3°C), 1'indice de qualité (F-in) est tres inférieur a
1’indice de qualité expérimentale. Cela serait da au fait que les
phénoménes physico-chimiques impliqués dans la perte de qualité sont
beaucoup plus complexes que ceux associés a une réaction d’ordre un.

Nous avons également établi la courbe TTT du produit. Le calcul de la
perte de qualité du produit dans le cas de la simulation en vitrine par le
modeéle cinétique ou par la courbe TTT donne les résultats en accord avec
1’ expérience.

Quant au—test de TBA, méthode objective pour suivre 1’évolution de la
qualité du produit, nous avons trouvé une relation linéaire entre le taux
de TBA correspondant a 1’'indice JND et la température (T en °C) et
1’amplitude (a ). ’

TBAﬂm = 0.0019 - 0.02 x T + 0.0209 x a

Ce test est adapté pour suivre 1’évolution de la qualité tout au long
du stockage, mais non pour déterminer la qualité a un moment donné, car
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1’évolution du taux de TBA présente un abaissement aprés une certaine
période de conservation. De plus, le fait que le taux de TBA diminue ne
signifie pas que la qualité de produit devient acceptable.

Perspectives

L'influence de la fréquence des fluctuations de température nous a
paru étre un paramétre important a investiger. I1 serait utlile de
déterminer un optimum "Température-Amplitude-Fréquence" et donc de définir
les conditions thermiques idéales de stockage des produits surgelés. Ces
derniéres permettraient de prolonger la durée de conservation sans abalsser
la température, ce qui serait intéressant au plan'technique et économique.

Ensuite, elles pourraient étre proposées aux organismes de normalisation.

Quant a la méthode objective pour évaluer la qualité du produit au
cours du stockage, le test de TBA est récommandé a condition que 1’analyse
solt effectuée réguliérement au cours de la conservation. Toutefois, il
serait souhaitable d’entreprendre d’'autres méthodes (détermination des
composés volatiles ou fluorescents) pour obtenir une meilleure corrélation
avec 1’'analyse sensorielle. La mesure de la couleur du produit est
également récommandée pour suivre 1’évolution de la qualité, et établir une
relation avec 1’évolution des qualités organoleptiques du produit.
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