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LISTE DES ABREVIATIONS

ACP Analyse en Composantes Principales

AMT Apport Maximal Tolérable

ANSES Agence Nationale de Sécurité Sanitaire de I’ Alimentation, de
I’Environnement et du travail

BRICS Brésil - Russie - Inde - Chine - Afrique du Sud

CD Cyclodextrine

CE Communauté Européenne

DGCCRF Direction Générale de la Concurrence, de la Consommation et de la

Répression des Fraudes

DJA Dose Journaliere Admissible

EFSA European Food Safety Authority (Autorité Européenne de Sécurité des
Aliments)

ND Non Déterminé

NF Non Fixé

NHD Néohespéridine DiHydrochalcone

OMS Organisation Mondiale de la Santé

pH Potentiel Hydrogene

PS Pouvoir Sucrant

TGS Trichloro-GalactoSucrose

UE Union Européenne

UNESCO United Nations Educational, Scientific and Cultural Organization
(Organisation des Nations Unies pour I’Education, la Science et la
Culture

mg milligramme

g gramme

L Litre

°C Degré Celsius

Kecal Kilo-calorie
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INTRODUCTION

La notion de nutrition fait aujourd’hui partie de notre quotidien. Face a I'accroissement de
la sédentarité, de I'évolution des habitudes alimentaires et de 'émergence des médecines
alternatives, le marché du complément alimentaire est en plein essor. Les industriels des
secteurs pharmaceutique et agro-alimentaire nous proposent une vaste gamme de
compléments alimentaires qui englobent des produits et formes trés diverses pour de multiples
indications. Ces formes étant trés proches des médicaments de par leur galénique, la frontiére
médicament-alicament devient de moins en moins évidente. Ces formes représentent

aujourd’hui un réel enjeu afin de satisfaire et fidéliser le consommateur.

Les acteurs du marché du complément alimentaire ont bien compris cet enjeu. Il s’agit
aujourd’hui de proposer au consommateur un produit différent et original dans sa galénique,
mais également attractif en terme de golt. S’adapter a son consommateur, a ses habitudes
alimentaires et gustatives, est une étape préliminaire obligatoire pour le formulateur. Au-dela
d’identifier les consommateurs, une réelle étude socio-psychologique permet de comprendre
ses golts et ce qu'il lui plait. Ainsi, le choix des arébmes dans les compléments alimentaires est

une étape primordiale.

De par leur nature et leurs propriétés physico-chimiques, I'utilisation d’arbmes alimentaires
engendre plusieurs problématiques en termes de formulation. Leur utilisation en faible quantité
souléve la question de 'homogénéité. Leur profil aromatique peut également étre modifié par
des opérations unitaires comme I'encapsulation. De plus, I'association des ardbmes avec des
matieéres premieres présentant des propriétés organoleptiques certaines peut entrainer une
modification de leur perception. Ces modifications doivent étre prises en compte dés les
premiéres étapes de développement. L'aromatisation d’'un complément alimentaire passe
également par l'utilisation préliminaire d’autres ingrédients comme les édulcorants intenses et

les agents masquant d’amertume.

L’aromatisation des compléments alimentaires : un enjeu de formulation.
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. Les compléments alimentaires

1.1. Définition et legislation

Jusqu'en 2002, aucune réglementation vraiment spécifique aux compléments
alimentaires n’existait. En effet, ils étaient intégrés a I'alimentation en général et aux denrées

alimentaires. Ainsi, la Directive 2002/46/CE du Parlement européen et du Conseil du 10 juin

2002 relative au rapprochement des législations des Etats membres concernant les
compléments alimentaires marque la volonté de mieux encadrer les compléments alimentaires
et d’harmoniser les pratiques a I'échelle européenne. Cette directive définit les compléments
alimentaires et pose le cadre de leur fabrication, leur composition, leur étiquetage et leur

commercialisation [1].

1.1.1. Définition

D’apres la Directive 2002/46/CE, les compléments alimentaires sont définies comme :
« des denrées alimentaires dont le but est de compléter le régime alimentaire normal et qui
constituent une source concentrée de nutriments ou d'autres substances ayant un effet
nutritionnel ou physiologique seuls ou combinés, commercialisés sous forme de doses, a savoir
les formes de présentation telles que les gélules, les pastilles, les comprimés, les pilules et
autres formes similaires, ainsi que les sachets de poudre, les ampoules de liquide, les flacons
munis d'un compte-gouttes et les autres formes analogues de préparations liquides ou en
poudre destinées a étre prises en unités mesurées de faible quantité».
Ainsi, le complément alimentaire désigne un ensemble trés hétérogéne de produits qui se

situent a I'interface des domaines agro-alimentaire et pharmaceutique (de par leur galénique).

1.1.2. Enregistrement auprés des autorités compétentes

Contrairement aux médicaments, la commercialisation des compléments alimentaires ne
nécessite pas d’autorisation individuelle de mise sur le marché fondée sur I'évaluation par une
instance d’expertise d’'un dossier, soumis par l'industriel souhaitant les commercialiser.
L’industriel est responsable de la conformité des compléments alimentaires mis sur le marché,

avec les dispositions réglementaires en vigueur, tant en matiére de sécurité que d’information
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du consommateur (non-tromperie du consommateur). L'industriel se doit de respecter la
directive établie par la Commission Européenne et doit étre en mesure de présenter un dossier
complet relatif au produit qu’il commercialise, dans le cas ou l'autorité compétente du pays
concerné le lui demande.

En France, les compléments alimentaires dépendent du code de la consommation et font ainsi
I'objet de déclarations auprés de la Direction Générale de la Concurrence, de la Consommation
et la Répression des Fraudes (DGCCRF). La DGCCRF examine leur composition et réalise des

contréles a l'instar des autres catégories de denrées alimentaires [2].

1.1.3. Reégles d’étiquetage

Les produits couverts par la directive sont vendus sous la dénomination de vente
« Compléments alimentaires ». Leur étiquetage s’applique sans préjudice des regles générales

relatives a I'étiquetage et a la présentation des denrées alimentaires.

Cet étiquetage doit contenir :

- Le nom des catégories de nutriments ou substances caractérisant le produit ou une
indication relative a la nature de ces nutriments ou substances

- La portion journaliere du produit dont la consommation est recommandée et un
avertissement sur les risques pour la santé en cas de dépassement de celle-ci

- Une déclaration indiquant que le complément ne se substitue pas a un régime
alimentaire varié

- La mention « Ceci n’est pas un médicament », lorsque la présentation du produit est
comparable a celle d’'un médicament

- Un avertissement indiquant que les produits doivent étre tenus hors de portée des

jeunes enfants.
D’autre part, I'étiquetage des compléments alimentaires ne doit pas contenir :
- De mentions attribuant au produit des propriétés de prévention, de traitement ou de
guérison d’'une maladie humaine

- De mentions affirmant ou suggérant qu'un régime alimentaire équilibré et varié ne

constitue pas une source suffisante de nutriments en général.
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.1.4. Nutrivigilance

Le dispositif de nutrivigilance est un systéme de veille sanitaire dont l'objectif est
d’améliorer la sécurité du consommateur en identifiant rapidement d’éventuels effets
indésirables liés, notamment, a la consommation de compléments alimentaire ou de nouveaux
aliments. Ce dispositif unique en Europe a été mis en place en 2009 [3].

La mise en ceuvre du dispositif national de nutrivigilance a été confiee a ’Agence Nationale de
sécurité sanitaire de I'alimentation, de I'environnement et du travail (ANSES) par la loi Hopital,

Patients, Santé et Territoires.

La mise en place de la nutrivigilance a été motivée par :

- L’augmentation réguliere de la consommation des compléments alimentaires ces
derniéres années

- la présence d’ingrédients pharmacologiquement actifs dans certains produits

- l'enregistrement de signalements d’effets indésirables par les systémes de vigilances
non spécifiguement dédiés a I'alimentation (pharmacovigilance, toxicovigilance,...)

- le contexte déclaratif préalable a la mise sur le marché des compléments alimentaires

Il est alors possible de déclarer en ligne un effet indésirable survenu aprés la consommation
d’'un complément alimentaire. Les déclarations sont enregistrées par 'ANSES et sont
analysées par la cellule de nutrivigilance humain, appuyé par le Groupe de travalil
Nutrivigilance. Les conclusions de leurs analyses sont ensuite remises aux ministéres

concernés afin qu’ils mettent en ceuvre des mesures de gestion appropriées.
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1.2.

1.2.1. Vitamines et minéraux autorisés

Principaux ingrédients des compléments alimentaires

La Directive 2002/46/CE autorise un certain nombre de vitamines et de minéraux qui

peuvent entrer dans la fabrication des compléments alimentaires. Cette liste d’ingrédients

constitue 'Annexe | de ladite directive [2].

Il s’agit de treize vitamines et de quinze minéraux :

1.

Vitamines
Vitamine A
Vitamine D
Vitamine E
Vitamine K
Vitamine B1
Vitamine B2

Niacine (vitamine B3)

Minéraux
Calcium
Magnésium
Fer

Cuivre

lode

Zinc
Fluorure
Chlorure

Phosphore

18

Acide pantothénique (Vitamine B5)
Vitamine B6

Acide folique (Vitamine B9)
Vitamine B12

Biotine (Vitamine B8)

Vitamine C

Manganése
Sodium
Potassium
Sélénium
Chrome

Molybdéne



I.2.2. Substances vitaminiques et minérales autorisées

Ces ingrédients peuvent étre utilisés sous la forme de sels autorisés et listés dans
'’Annexe Il de la Directive 2002/46/CE, modifiée par le reglement CE n°1137-2008 en
décembre 2008 [4]. Ces données sont capitalisées dans les tableaux 1 et 2.

Tableau 1 - Substances vitaminiques autorisées a étre utilisées dans la fabrication des compléments alimentaires

- Rétinol
. . - Acétate de Rétinol
Vitamine A - Palmitate de Rétinol
- Béta-caroténe
. . - Cholécalciférol
Vitamine D

- Ergocalciférol

- D-alpha-tocophérol

- DL-alpha-tocophérol

- Acétate de D-alpha-tocophérol
Vitamine E - Acétate de DL-alpha-tocophérol

- Succinate acide de D-alpha-tocophérol
- Mélange de tocophérols

- Tocotiénol tocophérol

- Phylloquinone

Vitamine K . .
-Ménaquinone
- Chlorhydrate de thiamine
. . - Mononitrate de thiamine
Vitamine B1 - Chlorure de thiamine monophosphate
- Chlorure de thiamine pyrophosphate
. . - Riboflavine
Vitamine B2

- Riboflavine-5'-phosphate de sodium

- Acide Nicotinique
Niacine - Nicotinamide

- Hexanicotinate d’inositol

- D-panothénate de calcium
- D-pantothénate de sodium
- Dexpanthénol

- Pantéthine

- Chlorhydrate de pyridoxine
Vitamine B6 - Pyridoxine-5'-phosphate

- Pyridoxal 5’-phophate

- Acide ptéroylmonoglutamique

Acide pantothénique

Acide folique - L-méthylfolate de calcium
- Cyanocobalamine
Vitamine B12 - H’ydr,oxocobalamine .
- 5’-déoxyadenosylcobalamine
- Méthylcobalamine
Biotine - D-biotine
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- Acide L-ascorbique

- L-ascorbate de sodium

- L-ascorbate de calcium
Vitamine C - L-ascorbate de potassium
- L-ascorbyl 6-palmitate

- L-ascorbate de magnésium
- L-ascorbate de zinc

Tableau 2 - Substances minérales autorisées a étre utilisées dans la fabrication des compléments alimentaires

- Acétate de calcium

- Ascorbate de calcium

- Bisglycinate de calcium

- Carbonate de calcium

- Chlorure de calcium

- Malate de citrate de calcium

- Sels de calcium de I'acide citrique
- Gluconate de calcium

- Glycérophosphate de calcium
Calcium - Lactate de calcium

- Pyruvate de calcium

- Sels de calcium de I'acide orthophosphorique
- Succinate de calcium

- Hydroxyde de calcium

- L-lysinate de calcium

- Malate de calcium

- Oxyde de calcium

- L-pidolate de calcium
-L-théonate de calcium

- Acétate de magnésium

- L-ascorbate de magnésium

- Bisglycinate de magnésium

- Carbonate de magnésium

- Chlorure de magnésium

- Sels de magnésium de I’acide citrique
- Gluconate de magnésium

- Glycérophosphate de magnésium
- Sels de magnésium de I'acide
otrthophosphorique

- Lactate de magnésium

-L-lysinate de magnésium

- Hydroxyde de magnésium

- Malate de magnésium

- Oxyde de magnésium

- L-pidolate de magnésium

- Citrate de potassium_magnésium
- Pyruvate de magnésium

- Succinate de magnésium

- Sulfate de magnésium

- Taurate de magnésium

- Acétyl-taurinate de magnésium

Magnésium
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Fer

- Carbonate ferreux

- Citrate ferreux

- Citrate ferrique d’ammonium

- Gluconate ferreux

- Fumarate ferreux

- Diphosphate ferrique de sodium

- lactate ferreux

- Sulfate ferreux

- Diphosphate ferrique (pyrophosphate
ferrique)

- Saccharate ferrique

- Fer élémentaire

- Bisglycinate ferreux

- L-pidolate ferreux

- Phosphate ferreux

- Phosphate d’ammonium ferreux

- Sel de sodium de I’'édélate de fer (lll)
- Taurate de fer (Il)

Cuivre

- Carbonate de cuivre

- Citrate de cuivre

- Gluconate de cuivre

- Sulfate de cuivre

- L-aspartate de cuivre

- Bisglycinate de cuivre

- Complexe cuivre-lysine
- Oxyde de cuivre (ll)

lode

- lodure de sodium
- lodate de sodium
- lodure de potassium
- lodate de potassium

Zinc

- Acétate de zinc

- L-ascorbate de zinc
- L-aspartate de zinc
- Bisglycinate de zinc
- Chlorure de zinc

- Citrate de zinc

- Gluconate de zinc

- Lactate de zinc

- L-lysinate de zinc

- Oxyde de zinc

- Carbonate de zinc
- L-pidolate de zinc

- Picolinate de zinc

- Sulfate de zinc

Manganeése

- Ascorbate de manganése

- L-aspartate de manganeése

- Bisglycinate de manganése

- Carbonate de manganeése

- Chlorure de manganese

- Citrate de manganeése

- Gluconate de manganése

- Glycérophosphate de manganése
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- Pidolate de manganése
- Sulfate de manganese

Sodium

- Bicarbonate de sodium

- Carbonate de sodium

- Chlorure de sodium

- Citrate de sodium

- Gluconate de sodium

- Lactate de sodium

- Hydroxyde de sodium

- Sels de sodium de I’acide orthophosphorique

Potassium

- Bicarbonate de potassium

- Carbonate de potassium

- Chlorure de potassium

- Citrate de potassium

- Gluconate de potassium

- Glycérophosphate de potassium
- Lactate de potassium

- Hydroxyde de potassium

- L-pidolate de potassium

- Malate de potassium

- Sels de potassium de I'acide
orthophosphorique

Sélénium

- L-sélénométhionine

- Levure enrichie en sélénium

- Acide sélénieux

- Sélénate de sodium

- Hydrogénosélénite de sodium
- Sélénite de sodium

- Chlorure de chrome (lll)
- Lactate de chrome (lll) trihydraté

Chrome - Nitrate de chrome
- Sulfate de chrome (lll)
- Molybdate d’ammonium [molybdéne (VI)]
Molybdéne - Molybdate de sodium [molybdéne (VI)]
- Molybdate de potassium [molybdéene (VI)]
- Fluorure de calcium
- Fluorure de potassium
Fluorure .
- Fluorure de sodium
- Monofluorophosphate de sodium
Chlorure sels de Chlore cités ci-dessus
Phosphore sels de phosphore cités ci-dessus
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1.2.3. Quantités maximales autorisées

La Directive 2002/46/CE ne détermine pas de quantités maximales de vitamines et de
minéraux présentes dans les compléments alimentaires. Elles sont fixées en fonction de la

portion journaliére recommandée par le fabricant en tenant compte des éléments suivants :

- Les limites supérieures de sécurité sont établies pour les vitamines et les minéraux
apres une évaluation scientifique des risques, fondée sur des données scientifiques
généralement admises, compte tenu, le cas échéant, de la différence des niveaux de
sensibilité de différents groupes de consommateurs,

- Les apports en vitamines et en minéraux provenant d’autres sources alimentaires

Cependant, la Commission européenne a invité I’Autorité européenne de sécurité des aliments
(EFSA) a procéder a l'évaluation de la sécurité et de la biodisponibilité des sources de
nutriments. Dans le cadre de ce travail, une évaluation compléte des effets nocifs possibles sur
la santé des apports en nutriments individuels a des doses excédant les besoins nutritionnels a
été menée. A travers cette étude, 'EFSA a identifié I'Apport Maximal Tolérable (AMT) de ces
nutriments. L'AMT représente le niveau le plus élevé d’ingestion journaliere chronique d’un
nutriment qui n’est pas susceptible d’engendrer un risque d’effets indésirables sur la santé de
'homme [4].

Ces AMT serviront de bases, au niveau réglementaire, pour fixer des quantités maximales de
vitamines et minéraux que peuvent contenir les compléments alimentaires. Chaque pays
membre définit ainsi son propre jeu de recommandations définissant la quantité maximale
autorisée de chaque nutriment. Ces recommandations varient donc entre les pays qui utilisent
des méthodes différentes pour arriver a leurs conclusions de recommandation.

A I'échelle mondiale, il existe des différences notables d’AMT, malgré la volonté des diverses
autorités a tendre vers un consensus global.

Ces différences peuvent étre importantes. Prenons I'exemple de la vitamine B6 : la Russie se
montre la plus restrictive avec une AMT de 6 mg tandis qu’au Brésil TAMT est établie a 100 mg,
soit une quantité plus de seize fois supérieure.

Il est a noter que ces AMT sont en ré-évaluées régulierement par les autorités compétentes
afin de définir TAMT la plus juste.

Les AMT européens [5], brésiliens [6], chinois [7] et russes [8] sont recensées dans le tableau
3.

23



Tableau 3 - Apports maximaux autorisés en nutriments en Europe, au Brésil, en Chine et en Russie

Nutriment AMT Europe AMT Brésil AMT Chine AMT Russe
Vitamine A ug 3000 3000 800 3000
Vitamine B1 mg - - 20 5
Vitamine B2 mg - - 20 6
Vitamine B3/PP mg 900 35 50 60
Vitamine B3 mg 10 - 15 -
Vitamine BS mg - - 20 15
Vitamine B6 mg 25 100 10 6
Vitamine B8 ug - - 100 150
Vitamine B9 ug 1000 1000 400 600
Vitamine B12 ug - - 10 9
Vitamine C mg - 2000 500 900
Vitamine D ug 50 50 10 -
Vitamine E mg 300 1000 150 1500
Vitamine K ug - - 100 360
Calcium mg 2500 2500 1000 2500
Magnésium mg 250 350 300 800
Phosphore mg - 4000 - 1600
Potassium mg - - 1200 3500
Chrome ug - - 150 250
Cuivre mg 5 10 1,5 3
Fluor mg - 10 - 6
lode [V} 600 1100 - 300
Fer mg - 45 20 40
Manganése mg - 11 3 5
Molybdéne ug 600 2000 60 600
Sélénium Mg 300 400 100 150
Zinc mg 25 40 - 25

* - = NF = Valeur non fixée
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1.2.4. Autres ingrédients des compléments alimentaires

La réglementation autorise aujourd’hui l'utilisation de deux catégories d’ingrédients

autres que vitamines et minéraux [9]:

Les substances a but nutritionnel ou physiologique. |l s’agit de substances
chimiquement définies possédant des propriétés nutritionnelles ou physiologiques, ne
possédant pas des propriétés exclusivement pharmacologiques. |l n'existe pas a ce
jour de consensus européen sur I'usage d’autres substances. Lorsqu’un laboratoire
souhaite mettre au point un complément alimentaire avec une nouvelle substance a
but nutritionnel ou physiologique, elle fait I'objet d’'une évaluation par TANSES, régie
par l'article 17 du Décret n°2006-352. A l'issu de la phase d’évaluation, la décision
revient au Ministre compétent. Dans cette catégorie nous retrouvons certaines
protéines comme par exemple la taurine, la lutéine ou certains composés comme la

caféine, mais également les probiotiques.

Les plantes ou préparations a base de plantes, qui sont parmi les ingrédients les plus

représentés dans les compléments alimentaires (plus de 60%).

.2.4.1. Les plantes

Les plantes médicinales présentant des vertus pour la santé humaine sont fortement

implantées dans le domaine du complément alimentaire. D'usage traditionnel, ces plantes

bénéficient néanmoins d’une surveillance toute particuliére, du fait de leur nature.

Les plantes et préparations de plantes sont parmi les ingrédients les plus représentés dans les

compléments alimentaires (tout particulierement les plantes a usage traditionnel santé). Il s’agit,

toujours d’aprés le décret n°2006-352, des ingrédients composés de végétaux ou isolés a partir

de ceux-ci. Sont exclues de ce cadre les plantes ou préparations de plantes possédant des

propriétés pharmacologiques et destinées a un usage exclusivement thérapeutique [10].

Un projet d’arrété prévoyant une liste de 547 especes autorisées en tant que compléments

alimentaires est en cours de discussion entre la DGCCREF et les industriels du secteur, via leur

syndicat SYNADIET. Sur cette liste, 229 plantes auront des restrictions d’'usage ou d’étiquetage

ou devront faire I'objet d’une surveillance de dosage [11].
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Cette liste est actuellement en cours d’évaluation auprés des autorités compétentes, qui
définiront la balance bénéfice/risque de ces plantes. Cette balance définit si le bénéfice de la
plante sur la santé est plus important par rapport aux risques liés a leur prise (effets
indésirables). Ce risque est généralement évalué lors d’essais cliniques afin de savoir si le
risque lié aux effets indésirables est acceptable compte tenu de I'état de santé de la personne
traitée et si ces effets indésirables ne contrebalancent pas la totalité du bénéfice apporté par la

plante.

Aujourd’hui, au niveau européen, les plantes a usage thérapeutique bénéficie d'une
autorisation de mise sur le marché simplifiée, introduite par la directive 2004/24/CE : les
médicaments traditionnels a base de plantes sont autorisés uniquement si leur usage
traditionnel permet d’avoir des garanties de sécurité et d'efficacité (a défaut de littérature
suffisante) [12].

1.2.4.2. Cas des pro-biotiques

En 1907, le scientifique russe Elie Metchnikoff, lauréat du Nobel 1908, affirme que les
bactéries de I'acide lactique ont un pouvoir bénéfique sur la santé humaine. Il est alors le 1°"
scientifique a promouvoir une « auto-intoxication saine» par des bactéries utiles a la flore
intestinale, en cas de troubles majeurs du transit.

Ce n’est que soixante ans plus tard que le terme « probiotique », venant du grec « pro bios »
ou « en faveur de la vie », est introduit par Lilly et Stillwell.

Aujourd’hui, les probiotiques sont définis par TOMS comme « des micro-organismes vivants
qui, lorsqu’ils sont administrés en quantité adéquate, produisent un bénéfice pour la santé de
I'note » [13],[14].

Les probiotiques sont des microbes vivants qui peuvent étre intégrés dans différents types de
produits, y compris les aliments, les substances médicamenteuses et les compléments
alimentaires. Les espéces les plus communément utilisées sont des espéces de Lactobacillus

et de Bifidobacterium.

Les probiotiques doivent répondre a six caractéristiques physiologiques afin d’étre utilisés
comme tels :

- Innocuité totale
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- Origine humaine

- Survie au cours du transit digestif

- Activité antimicrobienne (des germes indésirables)

- Capacité a s’établir dans la flore endogéne et survie dans I'écosysteme intestinal

- Propriétés technologiques : viabilité et stabilité des micro-organismes aux procédés de

mise en forme (compression, etc.), aux conditions de stockage et de transport [15].

Les probiotiques ont pour vocation a aider la flore microbienne intestinale face a un état
infectieux, un état inflammatoire (effet sur les pathologies inflammatoires chroniques comme la
maladie de Krohn) ou lors d’'une dysbiose, c’est-a-dire une dysrégulation de la flore

microbienne), d’origine médicamenteuse (exemple lors d’un traitement aux antibiotiques).

Les probiotiques n’ont aujourd’hui pas d’autorisation de mise sur le marché en tant que
meédicament et sont considérés par les autorités de santé comme des denrées alimentaires. A
ce titre, les probiotiques doivent répondre aux exigences de sécurité alimentaire fixée par le

Reglement (CE) n°178/2002 relatif a la sécurité des aliments et denrées alimentaires [16].

1.3. Les différentes formes galéniques

Le domaine du complément alimentaire se rapproche du domaine pharmaceutique par la
similarité de ces formes galéniques. En effet, de trés nombreuses formes différentes sont

aujourd’hui disponibles sur ce marché.

Tout comme le médicament, le complément alimentaire s’adapte au public ciblé afin d’en
faciliter la prise. En plus d’améliorer 'observance du produit, adapter la forme galénique du

complément alimentaire permet de fidéliser le consommateur grace a l'attractivité de son offre.

Si nous regardons de plus prés les compléments alimentaires vendus en France, nous pouvons
dégager quelles sont les formes les plus courantes. Une enquéte auprés de sept des leaders
de compléments alimentaires en France a été réalisée dans ce but. Il s’agit de : Arkopharma,
Oenobiol, SuperDiet, Forte Pharma, les laboratoires Pierre Caron, Juvamine et Inneov. Cette
enquéte a été reéalisée sur 469 produits. Les résultats sont présentés en Annexe 1.

Les résultats sont exposés sur le graphique ci-dessous :
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Comprimera Pastilles
croquer Sticks Autres  qo,

2% 2%
Poudres__ 3% _\ NP
3%

Liquides

10% Gélules

34%

Capsules molles
12%

Ampoules buvables

Comprimés
13%

20%

Figure 1 - Répartition des formes galéniques des compléments alimentaires chez huit leaders sur le marché francais

Ces résultats sont révélateurs du marché frangais dominé par quatre formes galéniques :

Les gélules

Les gélules arrivent en téte des formes galéniques des compléments alimentaires, car
elles présentent plusieurs avantages.

Dans un premier temps, les gélules peuvent recevoir des mélanges de poudres mais
également des mélanges pateux ou liquides ayant une certaine viscosité. De plus, les
gélules protégent le contenu de la lumiére et peuvent masquer le golt et l'odeur,
notamment les extraits de plantes qui sont améres (gamme Arkogélules® de chez
Arkopharma®). De plus, la libération peut étre controlée et elles permettent une
meilleure identification du produit grace a leur coloration ou aux inscriptions qu’elles
portent.

Elles sont généralement composées d’'un tiers de gélatine pour deux tiers d’eau avec

éventuellement un peu de glycérine pour les plastifier.
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Leur inconvénient majeur réside dans leur conservation. En effet, si la température de
stockage dépasse les 30°C, elles ont tendance a ramollir. De plus, si I'air est trop sec,

elles ont tendance a casser.

Les comprimés

Les comprimés a avaler, qu’ils soient pelliculés ou non, restent une forme traditionnelle,
connue de tous et facile d’'usage. Bien que cette forme ne se démarque pas du marché
pharmaceutique, le consommateur y est habitué. De plus, comme pour les gélules, le
fabricant peut jouer sur la fantaisie de présentation du comprimé en modulant la couleur
et I'inscription sur le comprimé, mais il est également possible de modifier la former du

comprimé afin de le rendre plus fantaisiste.

Les ampoules buvables

Les ampoules présentent 'avantage d’offrir une réelle protection aux agents extérieurs
et de garantir une conservation optimale des actifs, notamment les vitamines non-
sensibles a 'humidité. Le liquide peut étre avalé tel quel ou dispersé dans un thé, un
verre d’eau ou un jus d’orange. Le type d’ampoule le plus connu est 'ampoule a deux
pointes définies par une norme frangaise datant de septembre 1983: la norme NF S 90-
092.

Cependant, ces formes présentent quelques inconvénients : les ampoules de verre sont
fragiles, peuvent casser et peuvent générer des blessures aux doigts lors de I'ouverture.
Malgré tout, ces formes sont devenues référence dans le monde du complément

alimentaire.

Les capsules molles

Ces formes présentent plusieurs avantages intéressants.

Premierement, a I'image des gélules, elles permettent de masquer un godt et une odeur
désagreéable pour le consommateur.

Dans un deuxiéme temps, les capsules sont plus faciles a avaler par rapport aux gélules
grace a la composition de I'enveloppe associant gélatine, eau et plastifiant. La glycérine
est généralement utilisée comme plastifiant mais d’autres polyalcools sont utilisés
comme des solutions de sorbitol ainsi que les polyéthyléneglycols de faibles masses
moléculaires. Le ratio du plastifiant vis-a-vis de la gélatine conditionne la dureté et

I'élasticité de la capsule [17].
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Finalement, ces formes se distinguent du domaine pharmaceutique dans lequel peu de
spécialités sont formulées sous formes de capsules. En s’éloignant du domaine
pharmaceutique, cette forme offre au consommateur une expérience nouvelle,

« désacralisée », qui permet d’améliorer sa fidélité envers le produit.

Dans cet esprit de se démarquer du milieu pharmaceutique, de nouvelles formes sont apparues

sur le marché ces derniéres années. Ainsi le marché du complément alimentaire, bien établi en

Europe, s’est diversifié.

Ces nouvelles formes sont :

Les gommes a macher

Le concept du chewing-gum multivitaminé est intéressant car il permet d’associer la
prise d’'un complément alimentaire a un acte commun. Nous pouvons citer pour
'exemple, les chewing-gums Vitamize® proposés par la société suisse Raisun Trading
AG [18] ou encore les chewings-gums Vitamingum® proposés par la société américaine
Vitaball Inc [19].

Ces chewing-gums sont enrichis d’'un mélange de 12 vitamines.

Les boissons

A l'image des boissons énergisantes, les boissons multivitaminées ou les boissons
minceur sont notamment une nouvelle tendance pour les jeunes consommateurs.
Arkopharma commercialise par exemple une gamme 4.3.2.1® de boissons minceur [20],
tandis que Isostar commercialise toute une gamme de boisson orientée pour le public
sportif [21].

Le stick-pack

Il s’agit un article de conditionnement primaire unidose, formé a partir d’'une seule bobine
de filme complexe, conformé autour de la canne d’alimentation du procédé de
conditionnement, soudé en bas et en haut de la dose. lls peuvent contenir poudres,
liquides mais également formes pateuses. Le stick-pack représente aujourd’hui une
I'évolution de la praticité des compléments alimentaires. Facile a transporter, le stick-
pack permet de faciliter la prise par les consommateurs. Plusieurs entreprises se sont
lancées dans le stick, comme Juvamine avec son Juvamine® 12 Vitamines Calcium &

Magnésium Chrono.
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- Les formes gélifiées ou « gummies »
Ce sont des formes galéniques particulieres, provenant de la confiserie. Il s’agit de
formes contenant des gommes (arabique, xanthane) ainsi que de la gélatine. Ces
formes sont appréciées d’'un grand nombre de consommateurs et présentent un intérét
plus particulier auprés des enfants qui préférent ces formes aux formes galéniques
conventionnelles. Nous pouvons prendre I'exemple des Gommes Supradyn®, mises au

point par les laboratoires pharmaceutiques Bayer Healthcare.

- Les encas ou « snacks »
Il s’agit de formes qui relévent plus de I'agro-alimentaire puisqu’il s’agit typiquement de
barres chocolatées ou de céréales enrichies en protéines, en vitamines ainsi qu’en
probiotiques. Le laboratoire NUTRATLETIC propose par exemple une barre vitaminée :
« La barre de l'effort » enrichie en vitamines C, E, B1, B2 et B3 ainsi qu’en sodium,

potassium, magnésium et zinc.

En se différenciant des formes pharmaceutiques, les formes de compléments alimentaires

deviennent plus attractives.

1.4. Une demande grandissante : les pays du BRICS

Le marché mondial des compléments alimentaires est estimé en 2012 a 45 milliards
d’euros partagés entre le marché américain (37%), européen (30%) et asiatique (28%). Un
marché en plein développement puisqu’il présente une croissance de 10 a 20% chaque année
[22].

Le marché américain reste I'acteur majeur car on estime a deux tiers de la population

ameéricaine comme consommatrice de compléments alimentaires [23].

Cependant, ce marché spécifique voit l'arrivée en force de pays dont le développement
économique est en pleine croissance : les pays BRICS.
Les pays BRICS sont un groupe de cing pays émergents dont la croissance a joué un poids

lourd dans I'économie mondiale des années passées. Un poids d’autant plus fort qu’ils ont su
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développer leur économie malgré la crise financiere mondiale. Cette croissance qui dépasse
toutes celles des pays les plus puissants au monde, les propulse dans les 1ers rangs des
acteurs économiques mondiaux, et leur permet ainsi de gagner en crédibilité et puissance au
sein de I'’économie mondiale.

Il s’agit du Brésil, de la Russie, de I'Inde, de la Chine et de I'Afrique du Sud, dont 'anagramme
forme le terme BRICS (S pour South Africa) [24].

La croissance économique de ces pays s’associe a une évolution des meceurs et habitudes de
consommation, avec une croissance principalement centrée sur le secteur tertiaire. Les BRICS
veulent vivre et consommer comme les habitants des puissances mondiales occidentales. En
effet, ce nouvel élan de consommation dans les pays du BRICS provient des nouvelles
générations, les générations connectées, ouvertes sur le monde, qui souhaitent vivre a I'image
de leurs pairs occidentaux. Parmi ces cinq pays, le Brésil, la Chine et la Russie sont
particulierement émergents dans le marché des compléments alimentaires.

Prenons I'exemple de la Chine dont le marché des compléments alimentaires représente 10
milliards de dollars en 2012, ce qui en fait le deuxiéme pays consommateur dans le monde.
Cette forte évolution est liée a I'évolution des mceurs chez les jeunes chinois, plus prompts a la
nouveauté et a la découverte. Les moins de 40ans représentent en effet 62% des

consommateurs de compléments alimentaires en Chine [25].
Ces marchés sont en plein essor. Prenons I'exemple du marché des compléments alimentaires

au Brésil: il a connu une croissance de 15% en 2013, ce qui représente une évolution

conséquente au vue de la contracture économique locale et mondiale [26].

32



Il. Le golt : le comprendre pour s’adapter

Lorsque I'on formule un complément alimentaire, le golt est primordial. Au-dela du fait
que la prise doit étre associée a un moment agréable, I'enjeu de I'aromatisation est de taille.
C’est pour cette raison qu'il est primordial de s’adapter au public visé : s’adapter a son age, a

sa culture du godt ainsi qu’au type de complément alimentaire qu’il consommera.

I.1. S’adapter au public cible — la théorie de I’enfance

1.1.1. Segmenter pour s’adapter

Afin de mieux comprendre les consommateurs et d’étre en mesure de leur proposer un
produit qu’il leur plaise, le marketing définit ce qu’on appelle des segments. Un segment est un
sous-ensemble homogéne d’'une population (consommateurs dans notre cas) sur lequel il est
possible de pratiquer des actions marketing différenciées [27]. Ces segments sont établis grace

a des criteres de segmentation qui peuvent étre variés :

- Des critéres sociodémographiques (age, sexe, habitat, etc.)
- Des critéres de comportement d’achat (quantités achetés, canaux utilisés, etc.)

- Des critéres relatifs au style de vie.

La démarche de segmentation est aujourd’hui une démarche complexe, multicriteres, pouvant

aller de fagon approfondie dans I'étude des comportements des consommateurs.

Dans le domaine du complément alimentaire, la segmentation la plus basique est I'age du
consommateur. Ainsi nous pouvons séparer la population en plusieurs tranches d’age :

- Nourrissons (jusqu’a deux ans)

- Enfants (de 2ans jusqu’a la puberté)

- Adolescents (de la puberté a 18ans)

- Jeunes adultes (18-30 ans)

- Adultes (30 a 65 ans)

- Seniors (au-dela de 65 ans)
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Comme notre age nous distingue les uns des autres, nos gouts alimentaires, notre héritage

culinaire et notre fagon d’entreprendre le godt nous, notamment selon notre géolocalisation.

Figure 2 - Schématisation de la segmentation marketing [28]

I.1.2. L’origine de nos goilits, la « childhood memory theory »

Le golt se développe au sein de notre individualité, de I'éducation que nous avons regue
ainsi que de notre culture. Nos golts sont également fortement dépendants de nos émotions,
de nos souvenirs et de la fagon d’entreprendre l'aliment, les saveurs. Mais d’ou vient notre

golt ? Comment s’établit-il ?

Lié a notre développement personnel, le golt évolue avec le temps et est lié a ce qu’on appelle
la mémoire de I'enfance (childhood memory theory). Cette théorie de psychologie part du
principe que nos golts d’adultes sont liés a nos souvenirs d’enfance, ce que nous avons aimé
lors de notre enfance, les golts, les odeurs qui nous transportent au sein de notre propre
meémoire ; nos « madeleines de Proust » [29], [30] La mémoire gustative qui s’établit alors les

premiéres années de vie présente une importance majeure dans la construction de nos godts.

La mémoire gustative se décline en deux systéemes complémentaires :

- la mémoire épisodique qui stocke des souvenirs dits autobiographiques liés a des
événements ponctuels : par exemple « les cerises que jai mangé dimanche chez ma

grand-mére étaient délicieuses ». Il s’agit de la mémoire « je me rappelle de»
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- la mémoire sémantique qui stocke les connaissances générales « les cerises sont des

fruits rouges avec un goat sucré ». Il s’agit de la mémoire « je sais que ».

De plus, I'élaboration du golt est un systeme complexe résultant de parameétres innés et

acquis.

La part innée est globalement constante pour la plupart des mammiféres. En effet, ’lHomme et
les autres mammiféres sont inconsciemment plus attirés vers les mets sucrés et vont éviter les
aliments ayant un goQt amer ou astringent. Cela s’explique par le fait que la plupart des poisons
alcaloides des plantes vénéneuses ont un golt amer et astringent. |l s’agit donc d’'un réflexe

ancestral [31].

En ce qui concerne la partie acquise du godt, les scientifiques: pharmacologues,
anthropologues, psychologues et zoologistes, distinguent trois grands principes qui permettent
la construction de notre godt.

Le premier principe commence avant la naissance, c’est ce que lI'on appelle « I'exposition
maternelle ». En effet, 'alimentation de la mére pendant la grossesse et pendant l'allaitement a
un impact direct sur la construction gustative de I'enfant. L’alimentation de la mére donne
littéralement un godt au liquide amniotique dans lequel I'enfant est baigné ainsi qu’au lait
maternel qu’il est amené a boire aprés sa naissance. Cette exposition maternelle pré-
conditionne plus tard l'acceptation du gol(t de certains aliments chez I'enfant. Cela refléte
également l'importance de lallaitement maternel puisque des études ont montré que les
enfants allaités auraient moins de difficultés avec les nouveaux aliments et la prise de

nouveaux légumes.

Le deuxiéme principe est 'apprentissage de la sécurité. Il s’agit d’'un mécanisme d’acceptation
des aliments par habitude. En somme, plus nous sommes exposés tot et frecquemment a des

aliments et plus nous sommes prompts a les accepter et a les apprécier.
Le troisiéme principe reléve plus de la psychologie puisqu’il s’agit de I'apprentissage associatif.

Il prend en compte les associations conscientes et inconscientes que I'on fait avec les aliments.

Il en existe deux grandes catégories [32] :
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I'association saveur-saveur : nous aimons un aliment puisque nous y retrouvons une
saveur, un gout que nous aimions auparavant, par exemple : « jaime la tarte au fraise

puisque jaime le golt des fraises et du sucre ».

'association saveur-nutriment: nous aimons un aliment pour les propriétés sur
'organisme des nutriments qu’ils contiennent (protéines, lipides, glucides, vitamines et
minéraux), par exemple: «jaime la tarte au fraise car je me sens mieux et

physiquement plus en forme aprés I'avoir mangé ».

1.1.3. Le gout : un héritage culturel

Outre le fait que nos golts sont déterminés par nos souvenirs liés a I'enfance, ils sont

également déterminés par notre héritage culinaire.

L’héritage culinaire est une division spécifique de I'héritage culturel selon TUNESCO [33].

Cet héritage fait référence a deux dimensions :

Une dimension matérielle : elle est liée a la zone géographique et a la culture locale et
fait référence a un ensemble définis de plats, d’ingrédients, des modes de préparation,

des techniques de cuisson et de conservation des aliments

Une dimension immatérielle liée a notre propre développement, notre éducation et les

godlts de nos parents.

Cet héritage culinaire concorde a dire que la géolocalisation du consommateur est un élément

primordial dans la segmentation des consommateurs de compléments alimentaires.
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I.2. Héritage et tendances chez les BRICS : cas du Brésil, de
la Russie et de la Chine

Les pays du BRICS sont aujourd’hui la cible principale du marché du complément
alimentaire. Ces pays, aux héritages culinaires tres différents des européens, présentent des
habitudes gustatives bien différentes des nétres. La premiére étape afin de choisir 'ardbme qui
convient le mieux et donc de comprendre et intégrer les aliments, les saveurs dont ils ont
I'habitude, les associer avec les nouvelles tendances et élire ainsi 'arbme qui conviendra le

mieux pour le consommateur.

Dans ce travail, jexplorerai les habitudes gustatives de trois des pays du BRICS : la Russie, la
Chine et le Brésil. Aprés avoir fait le bilan des saveurs répandues dans ces pays, j'établirai le

tableau des ardbmes les plus appropriés pour ces pays.

Les différentes données ont été recueillies grace a une multitude de sites culinaires ainsi qu’a

des études de marché concernant les tendances alimentaires par pays.

11.2.1. La Russie

La Russie est le plus grand pays du monde a l'interface de I'Europe occidentale, du Moyen-
Orient et de I'Asie. Avec 143 millions d’habitants, les influences sont diverses et variées.
Cependant, 75% de la population russe sont d’origine orthodoxe et présente les mémes

influences culinaires [34].

L’héritage russe se décline en plusieurs axes :

- Le fromage frais, les produits du « terroir » avec également les saucisses.

- Les boissons de type vodka et kvas (une biere fermentée de pain)

- Les sucreries qui sont principalement des dérivées du miel et des baies des bois La
majorité des desserts russes sont a base de fruits rouges que I'on utilise également pour
sucrer le thé.

- Les plats qui réchauffent : bortschs, soupes, farcis, le ragoQt de différentes viandes, et la
pomme de terre. L'oseille, la coriandre et le persil sont des herbes que I'on retrouve
dans une grande variété de plats chauds. Les Russes aiment les golts herbacés. Les
saveurs comme le sapin sont également fréequemment retrouvés dans les infusions et
boissons chaudes
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- La betterave et la canneberge sont également des ingrédients retrouvés dans un grand
nombre de recettes russes.

- Le café est une saveur trés apprécié des Russes, notamment le cappuccino [35], [36].

Lorsque I'on dresse le bilan des saveurs intéressantes pour une application complément

alimentaire en Russie, nous pouvons sélectionner :

- Canneberge
- Miel

- Fruits rouges
- Café

11.2.2. La Chine

La chine compte a ce jour plus de 1,33 milliards d’habitants réparties sur 22 provinces qui se
distinguent par leur mode de vie et leurs habitudes.
Ainsi, la cuisine chinoise se décline en huit cuisines régionales majeures qui sont :

- La cuisine du Shandong au Nord-Est, qui se démarque par la maitrise des soupes. Les
ingrédients les plus utilisés sont l'ail, le poireau, les fruits de mer et les entrailles
animales [37],

- Les cuisines du Sud-Est :

o La cuisine du Zheijang qui se caractérise par un goUt Iéger et parfumé,

o La cuisine du Jiangsu qui utilise principalement les plantes et animaux
aquatiques,

o La cuisine de I'Anhui, caractérisée par une cuisson recherchée d’ingrédients
comme le jambon et le sucre,

- Les cuisines du Sud :

o La cuisine du Guangdong, plus orientée sur des modes de cuissons comme la
friture, donnant naissance a une cuisine croustillante mais légére,

o La cuisine du Fujian qui utilise les fruits de mer et se caractérise par un godt plus
vinaigré et salé,

- Les cuisines du Sud-Ouest :

o La cuisine du Sichuan, au godt plus prononcé et pimenté, et utilisant la plus

grande variété d’ingrédients végétaux et animaux,
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o La cuisine du Hunan, qui représente la cuisine la plus pimentée, acide et poivrée.

Il existe ainsi une grande variété de cuisines en Chine, rendant la segmentation marketing plus
délicate. Cependant, si I'on se rapproche des grandes villes et de produits de plus grande
consommation comme les produits de confiserie, il est plus facile de ressortir certaines
habitudes gustatives. Les confiseries en Chine sont tres nombreuses : fruits secs, confites aux
pates sucrées, pates aux haricots rouges et brochettes d’azeroles caramélisées. Bien que le
goU(t sucré ne soit pas trés populaire en Chine, ce marché est en plein essor [38]. Les bonbons
au lait sont les plus populaires en Chine, ainsi que les bonbons au café, a la menthe et a la
réglisse. De plus en plus de bonbons aux fruits apparaissent sur le marché chinois. Cependant

il s’agit de fruits locaux comme la péche, le lychee, les agrumes et certains fruits rouges.

Les axes de développement peuvent ainsi concerner :
- Les boissons : lait et café,
- Des godts floraux : menthe, jasmin, lotus,

- Des godts fruités : péche, orange, fruits rouges, citron et lychee.

11.2.3. Le Brésil

Le Brésil est un des pays les plus vastes d’'un point de vue géographique avec environ 190
millions d’habitants.
La culture culinaire y est trés riche grace au climat qui permet la culture et la croissance de

produits exotiques, notamment les fruits.

La cuisine brésilienne s’articule autour de 4 grands axes :
- Les viandes grillées,
- Les féculents : principalement le manioc et la patate douce,
- Le poivre,

- Les fruits exotiques.

Ce dernier axe est le plus intéressant pour le complément alimentaire, méme si il est judicieux

de garder a I'esprit que les brésiliens sont habitués aux godts grillés et poivrés [39].

Les fruits les plus répandus au Brésil sont : la banane, la coco, I'agai (fruit de palmier) qui est

de plus en plus en vogue dans ce pays car tres bon antioxydant, il connait notamment un grand
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succés aux Etats Unis d’Amérique, la pomme, 'umbu (une sorte de prune acide), le citron, la
graine de café, la papaye et I'acérola [40].
Ce sont ainsi sur ces saveurs qu’il est intéressant de travailler pour développer un complément

alimentaire au Brésil.

I1.2.4. Bilan

En récapitulant 'analyse des préférences locales de la Russie, de la Chine et du Brésil,
nous pouvons facilement constater que certains golts sont communs aux trois pays, bien que
leurs cultures culinaires soient trés éloignées.

Ces constantes sont :
- Les fruits rouges,

- Le café

Si 'on compare ces résultats avec les golts européens, il est facile de se rendre compte que
les fruits rouges sont globalement les saveurs les plus universelles. De plus, il s’agit des
saveurs les plus tendance ces derniéres années: ce sont alors de bonnes pistes pour

I'aromatisation de nouveaux produits destinés a I'export.
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lll.LLes arOomes

l1.1. Définition officielle

Le décret n° 91-366 du 11 avril 1991 relatif aux arbmes destinés a étre employés dans

les denrées alimentaires définit un arbme par « tout produit ou substance qui, étant destiné a
étre ajouté a des denrées alimentaires pour leur donner une odeur, un golt ou une odeur et un
godt, entre dans I'une des catégories mentionnées ci-dessous :

- Substances aromatisantes naturelles ;

- Substances aromatisantes identiques aux substances aromatisantes

naturelles ;
- Substances aromatisantes artificielles,
- Ardbmes de transformation ;

- Arbme de fumée. » [41]

Sont exclus des arbmes :
- Les substances qui ont exclusivement un golt sucré, acide ou salé,

- Les aromates, épices et fines herbes.

A I'échelle européenne, la législation suit le reglement arbmes et ingrédients alimentaires
aromatisants du 16 décembre 2008 (réglement n°1334/2008) [42]. Elle définit plus précisément

les « arbmes » comme des produits :

- Non destinés a étre consommés en I'état, qui sont ajoutés aux denrées
alimentaires pour leur conférer une odeur et/ou un godt ou modifier ceux-ci,
- Issus ou constitués des catégories suivantes : substances aromatisantes,
préparations aromatisantes, arbmes obtenus par traitement thermique,
arbmes de fumée, précurseurs d’arbme ou autres arbmes et leurs

mélanges.
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Il existe donc six classes de produits aromatisants que nous allons différencier [43] :

Les substances aromatisantes

Il s’agit de substances chimiques définies, incluant les substances
aromatisantes obtenues par synthése et naturelles. On entend par
« substance aromatisante naturelle » une substance aromatisante obtenue
par des procédés physiques, enzymatiques ou microbiologiques
appropriés, a partir de matiéres d'origine végétale, animale ou
microbiologique prises en l'état ou aprés leur transformation pour la
consommation humaine par un ou plusieurs des procédés traditionnels de

préparation des denrées alimentaires,

Les préparations aromatisantes

Ce sont des ardbmes, autres que des substances chimiques définies, qui
sont obtenues par des procédés physiques, enzymatiques ou
microbiologiques appropriés, a partir de matiere d’origine végétale, animale
ou microbiologique en [l'état ou aprés leur transformation pour la
consommation humaine. Ce sont des mélanges de substances dont on ne
connait pas de facon exhaustive la composition. Ces sont principalement
des extraits de plantes de composition complexe qui sont capable de nous
évoquer une flaveur donnée. Sont classés dans cette catégorie les huiles

essentielles,

Les ardbmes obtenus par traitement thermique
Il s’agit de produits issus de la réaction de Maillard qui proviennent du
chauffage d’acides aminés et de sucres. La température est ici un

catalyseur de la réaction chimique de Maillard,

Les arébmes de fumée
Ces produits sont issus d'une combustion incompléte du bois.
L’échauffement du bois sur un rotor va libérer des composés volatils que

I'on condense sur une phase aqueuse,

Les précurseurs d’arbmes
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l.2.

Nous pouvons citer les hydrates de carbone, les oligopeptides et les acides

aminés qui conferent une flaveur par réaction chimique,

Les autres ardbmes
Dans cette catégorie sont classés tous les composés ne répondant a

aucune autre catégorie.

Structure et propriétés des composés d’aromes

L’ardme résulte d’'une combinaison de plusieurs composés. Ces composés d’arbme sont

présents dans les aliments en trés faibles quantités : leurs concentrations d’étalent d’une

échelle allant du milligramme par tonne au milligramme par kilogramme. Cependant, ils sont en

général un trés grand nombre [44]. Prenons I'exemple de la fraise qui en contient 360 tandis

que le vin compte environ 850 composés différents.

Les composés d’arbmes sont des composés volatils qui appartiennent a des classes et familles

chimiques diverses. Les premiers travaux sur le sujet sont réalisés en 1975 par Rijkens et

Boelens qui en définissent 2540. Depuis, 6300 composés ont alors été décrits.

Sept classes majeures sont décrites :

Les composés terpéniques

Ces composés se retrouvent dans les épices, aromates mais également dans certains

fruits.
Exemples :

Hydrocarbures : le [limonene présent dans de nombreuses huiles
essentielles caractéristiques des agrumes et le myrcéne que l'on retrouve
dans les huiles essentielles d’ylang ylang et de thym,

Alcools : le linalol, le menthol et le géraniol, constituant majoritaire de I'huile
de rose,

Aldéhydes : géranial, il s’agit de I'isomére trans du citral, constituant majeur

de I'huile de citronnelle,
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Les composés en C13-norisoprénoides

Exemples : 3-hydroxy-B-ionol, 3-oxo-a-ionol, vomifoliol ; ces composés contribuent aux

nuances florales et fruitées des vins de nombreux cépages [45],
Les esters
Ces composés sont connus depuis longtemps par leur arébme fruité

Exemples : y-lactones qui développent des odeurs de péche ou d’abricot,

Les composés carbonylés

Exemple : Benzaldéhyde connu pour son odeur typique d’amande amére

Hexanal, (Z)-hex-n-énal connus pour leurs odeurs vertes,

Les phénols
Ex : Frambinone (dans la framboise), eugénol (dans le clou de girofle), thymol (dans le

thym), vanilline (dans la vanille), Ethylphénol (dans les boissons alcoolisées),

Les composés soufrés

lls représentant 10% des composés volatils des aliments.
Exemples : sulfures, di- et trisulfures, thiols. Ces derniers composés ont une forte odeur.
lls sont par exemple ajoutés a faible dose dans le gaz domestique pour aider a détecter

la présence d’une fuite [46],

Les composés hétérocycliques

Exemples : les pyrazines qui contribuent de fagon important a la flaveur de produits

grillés ou cuits (chips, viande), les furanones, les thiazoles.

D’un point de vue structurel, il existe des similitudes entre ces diverses molécules :
- Doubles liaisons,
- Noyaux aromatiques,

- Fonction hydroxyles.
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Figure 3 Structure chimique de sept composés d'ardmes de classes différentes

lll.3. Perception par I’'organisme

Il est important de définir quelques termes qu’il ne faut pas confondre :

- L’odeur est la sensation olfactive percue lorsque les molécules volatiles atteignent les

récepteurs olfactifs par la voie nasale directe,

- Le godt ou la saveur correspond a un ensemble de sensations : gustatives et sensibilité

chimique lorsqu’un produit est placé en bouche et atteignent les récepteurs gustatifs,

- L’aréme qui est quant a lui lié aux sensations pergues par I'organe olfactif par voie rétro-

nasale lors de la prise en bouche, de la mastication et de I'ingestion d’un produit. La

sensation intégrée est appelée flaveur.

Un arébme est donc pergu a la fois par les récepteurs gustatifs et olfactifs (voie rétro-nasale).

Les signaux combinés sont envoyés au cerveau, qui lui intégrera l'information.

lll.3.1. Les récepteurs gustatifs

Le golt des substances dissoutes dans la salive est percu selon 4 sensations dites

basiques : le salé, le sucré, 'amer et I'acide. La perception de ces quatre sensations n’est pas
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la méme sur 'ensemble des organes gustatifs [47]. En effet, comme le montre la figure 4, ces
quatre sensations se répartissent sur différentes zones sur notre langue. Cette variation est liée

au type de cellules gustatives ou papilles qui constituent les organes sensoriels du go(t.

Figure 4 - Saveurs primaires, répartition sur la langue

Figure 5 - Répartition des trois types de papilles

sur la langue
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Les organes gustatifs ne se limitent pas a la langue, mais sont constitués également du palais,
de la face linguale de I'épiglotte, du pharynx, du larynx et du tiers supérieur de I'cesophage.

Il existe trois types de cellules gustatives, représentées sur la figure 5 :

- Les papilles caliciformes (A), situées au niveau du V lingual,
- Les papilles foliées (B), situées sur le bord latéral de la langue,
- Les papilles fongiformes (C), les plus nhombreuses, situées eu bord antérolatéral mais

aussi au dos de la langue.

L’organe récepteur du golt proprement dit n’est pas la papille mais le bourgeon gustatif. Le
bourgeon gustatif se compose d’'une cinquantaine de papilles gustatives. Ces derniéres sont
porteuses d’une dizaine a une centaine de récepteurs transmembranaires de types différents :

- Canaux sodium pour le salé,

- Echangeurs H*/K* pour 'acide,

- Gustducines couplée a une protéine G pour 'amer et le sucré.

L’ensemble de ces récepteurs émet alors un signal par augmentation de la concentration du
calcium intracellulaire. Ce signal est alors transmis par une fibre nerveuse via :

- Le cordon du tympan pour les deux tiers antérieurs de la langue,

- Le nerf glossopharyngien pour le V lingual,

- Le nerf pneumogastrique pour le larynx et I'épiglotte.
Le signal poursuit jusqu’au faisceau solitaire dans le tronc cérébral, traverse le noyau
ventropostéro-médian du thalamus et finit sa course dans le cortex au niveau de I'opercule

frontal et de I'insula.

1ll.3.2. Les récepteurs olfactifs

Le systeme olfactif est un systéme sensoriel complexe faisant intervenir des éléments
anatomiques variés :

- Les cavités nasales,

- Le neuroépithélium olfactif,

- Les voies olfactives centrales.
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Les molécules odorantes doivent parvenir au neuroépithélium olfactif, mais la transmission des
molécules odorantes nécessite la présence d’'un espace aérien suffisant dans les cavités
nasales. La transmission dépend également la normalité des sécrétions provenant des glandes
nasales. En effet, les cils de I'épithélium, composés des récepteurs, sont immergés dans le

mucus qui permet la rétention des molécules odorantes.

Les molécules odorantes viennent se fixer sur des récepteurs spécifiques situés sur les cils des
neurones olfactifs se situant au niveau de I'épithélium olfactif. Les neurones se regroupent alors
au sein d’'un méme glomérule ou ils font synapse avec des cellules mitrales. Ces glomérules
sont les constituants du bulbe olfactif d’ou part le nerf olfactif qui se dirige vers le rhinencéphale
ou se termine l'influx nerveux. Chaque glomérule compte en moyenne 25.000 jonctions et il y a

entre 1.000 et 2.000 glomérules dans le bulbe olfactif.

Figure 6 - Physiologie des récepteurs olfactifs - Représentation anatomique

Le nombre de cils dépend de plusieurs facteurs : génétiques dans un premier temps mais

décroissent avec le temps et avec I'exposition chronique a certaines substances.
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111.3.3. La voie rétronasale — La flaveur

La perception des ardbmes résulte d’'une association entre les entrées gustatives et
olfactives. Ces deux entrées sensorielles forment a elles deux une représentation de I'arébme.
Les signaux gustatifs sont associés aux signaux olfactifs grace a notre apprentissage par
association odeur/got. Un goQt est alors relié a une odeur. La convergence des deux signaux
constitue la flaveur [48].

Cependant, le signal olfactif des arbmes se fait de fagon différente par rapport a d’autres
composes odorants. Les arbmes sont pergus en bouche par voie indirecte ou rétronasale. Les
molécules passent en bouche et remontent dans le nez par la cavité bucco-nasale avant
d’atteindre les neurones olfactifs situés dans I'épithélium (qui occupe chez 'Homme une

surface d’environ 2,5 cm?. La voie rétronasale est représentée sur la figure 7.

Figure 7 - Schématisation de la voie rétronasale

La compréhension de la voie rétronasale nous indique alors les raisons qui font qu’un individu
souffrant d’'une pathologie de type rhinopharyngite ne détecte pas les saveurs des aliments

qu’il ingére.

lllL4. Caractéristiques physiques des aromes
1.4.1. Volatilité

La volatilité d’'un composé chimique représente sa capacité a se vaporiser. Elle est
définie comme le rapport de la fraction molaire de la phase gazeuse sur la fraction
molaire de la phase liquide [49].

Les composés d’arbmes sont des composés présentant une grande volatilité, c’est-a-
dire qu’ils vont facilement se déplacer de la phase liquide a la phase gazeuse. En outre,
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les composés d’arbmes contenus dans une matrice ont la capacité a se volatiliser
rapidement et facilement dans l'air [44].

Un certains nombres de facteurs sont susceptibles de modifier leur volatilité. Par
exemple, I'addition de chlorure de sodium dans une solution aromatisé va favoriser leur
relargage en phase gazeuse : on parle alors de I'effet exhausteur du chlorure de sodium.
A Tlinverse, certaines macromolécules comme les polyosides ou les protéines sont
connues pur avoir un effet de rétention sur les composés d’arbmes. Il s’agit la plupart du
temps d’interactions hydrophobes de surface ou la formation de complexes d’inclusion.
Ces données sont donc intéressantes a prendre en compte pour le formulateur, car il

posséde ainsi des outils afin de moduler 'aromatisation de son produit.

La volatilité relative est également définie afin de caractériser la facilité d’'un composé a
étre extrait de sa matrice initiale, en comparaison avec I'eau. La volatilité relative est
donc le rapport de la volatilité d’'un composé avec la volatilité de I'eau.

A titre d’exemple, les valeurs de volatilité relative de différents composés d’arébmes sont

présentées dans le tableau 4 :

Tableau 4 - Valeurs de la volatilité relative de plusieurs composés d'aromes

Composé Volatilité relative

Acétaldéhyde 140

Benzaldéhyde 46
Limonéne 4020
Myrcéne 5110
Linalol 227
Heptan-2-one 288
Octan-2-one 550
Nonan-2-one 1200
Acétate d’isoamyle 990
Hexanoate d’éthyle 1460
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ll1.4.2. Solubilité

Compte tenu de leur caractére hydrophobe, les composés d’arbme ne sont pas ou
peu solubles dans I'eau. lls sont cependant solubles dans les solvants organiques [44].
Cette propriété est exploitée tant au niveau des méthodes utilisées pour effectuer leur
analyse qu’au niveau de I'extraction de ces composés a I'échelle industrielle.
Les solvants organiques utilisés sont fonction de la nature et de la polarité des
composés d’ardmes, ainsi qu’en fonction de leur point d’ébullition, pour éviter les pertes
de composés volatils. Les solvants les plus utilisés afin de solubiliser les arémes sont
apolaires comme le pentane ou I'hexane, polaires comme I'éther ou des solvants a
polarité intermédiaire comme le dichlorométhane. Le CO:2 supercritique est de plus en
plus utilisés car il présente I'avantage d’étre ininflammable, non explosif, non toxique,

non corrosif, inodore et inerte. |l est considéré comme étant un solvant « vert ».

111.4.3. Thermolabilité

Les composés d’ardbme sont des composés thermolabiles. La thermolabilité est la
propriété d’'une substance a étre détruite, décomposée ou a changer de propriétés
lorsqu’elle subit une élévation de température [50]. C’est une notion qu’il faut prendre en
compte, dés leur extraction en travaillant sous pression afin de réduire un maximum
leurs pertes.

De plus, certains procédés de mise en forme sont exothermiques et il faut ainsi

s’assurer que I'ardbme mis en ceuvre dans le produit fini soit stable vis-a-vis du procédé.

lIL5. Principe de production des arémes

Il existe aujourd’hui trois grandes méthodes de fabrication des arbmes :

L’extraction a partir de matieres premiéres naturelles,
Les voies biotechnologiques,

La synthése chimique [44].
111.5.1. Extraction a partir de matiéres premiéres naturelles

A quelques exceptions prés comme le clou de girofle ou la gousse de vanille, la
plupart des composés d’arbmes produits par biosynthése dans des matiéres premieres

naturelles ne sont présents dans [lorganisme producteur qu’en trés faibles
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concentrations. |l est alors peu économique d’extraire les molécules d’intérét a partir de
ces sources. Cependant, de nombreux précurseurs d’arbmes peuvent étre extraits et

traités par la suite pour étre « bioconvertis » en composés d’arémes.

La difficulté de cette méthode est d’éviter d’introduire des artefacts olfactifs a I'extrait,
d’éviter toute réaction biochimique, de réduction, d’hydrolyse, tout modification du pH ou

de la température qui pourrait entrainer des pertes en composés d’arbmes.

Il existe deux méthodes d’extraction : I'entrainement a la vapeur d’eau et I'extraction par

solvants [44].

[11.5.1.1. Entrainement a la vapeur d’eau-distillation

Tout processus de récupération d’arbmes implique deux étapes: une étape
d’élimination des arébmes a partir de la matrice mére suivie d’une étape de concentration.
Cette technique est assurément la plus ancienne. Elle consiste a injecter de la vapeur
d’eau trés chaude a travers la matiere premiére naturelle. La vapeur entraine les
substances volatiles et les dirige vers un systéme de refroidissement. Ce systéme
permet alors de récupérer par condensation les substances volatiles. Le mélange alors
obtenu sera décanté afin de séparer 'eau des molécules aromatiques insolubles. Il s’agit
de procédés a contre-courant : colonne a plateau ou a remplissage.

Cette technique est le procédé traditionnel de production des huiles essentielles et est
généralement utilisée pour I'extraction des arébmes végétaux (plantes aromatiques et
épices). Cependant, s’il s’agit d’extraire des arbmes a partir d’'une matrice alimentaire, il
est nécessaire de réaliser une extraction liquide-liquide du distillat obtenu pour
concentrer les composés d’ardbmes dans un solvant organique, du fait de leur faible
concentration dans la matrice.

Cette technique présente plusieurs inconvénients: elle engendre des réactions
d’'isomérisation, de saponification ou de polymérisation qui peuvent toucher les

composes d’arébmes.

[11.5.1.2. Extraction par solvants

Il existe a ce jour différentes méthodes d’extraction des arébmes par solvants :
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L’extraction par des solvants fluorés et notamment les solvants perfluorés qui se
distinguent par un pouvoir dissolvant plus faible mais une plus grande sélectivité. On
utilise  aujourd’hui  les  perfluorocarbures, les hydrofluoroéthers et les

hydrofluorocarbures,

L’extraction par solvants organiques usuels : propane, butane, éthanol et acétone. Le
choix du solvant est critique car il est difficile de I'éliminer complétement, méme sous
vide [51],

L’extraction par le CO2 supercritique. Ce solvant « vert » est thermodynamiquement
stable, insipide, inodore, incolore et ininflammable et peut-étre facilement recycle. I
présente une forte affinité pour les composés apolaires ainsi qu'une affinité pour les
composeés polaires lorsqu’il est soumis a des pressions élevées de I'ordre de 200 a 280
bars. De plus, les extractions au CO2 supercritique sont rapides.

Les extraits obtenus par cette méthode rappellent, par leurs propriétés organoleptiques,
le produit a partir duquel ils ont été obtenus. Cette méthode verte permet d’éviter les
réactions d’hydrolyse, d’oxydation ainsi que les réarrangements thermiques
classiqguement observés dans les procédés d’extraction. En effet, la technique n’entraine
pas un échauffement de la matiére premiere, permettant de ne pas dégrader les
composeés thermosensibles.

Aujourd’hui, cette technique représente une voie d’avenir pour I'extraction des composés
d’arbmes car non dégradante et non polluante, cependant les équipements restent

colteux puisqu’ils doivent supporter des pressions élevées.

11l.5.2. Les voies biotechnologiques

Les quantités de substances aromatiques disponibles dans la nature ne satisfont
pas toujours les besoins d’une industrie qui doit répondre aux désirs d’'une population de
plus en plus nombreuse et exigeante. Ainsi, des méthodes de production a fagon ont été
développées : les voies biotechnologiques. Ces voies de synthése d’arbmes s’effectuent
grace a lintervention de micro-organismes sur des précurseurs extraits des matiéres
premiéres naturelles [43],

Cette approche souléve cinqg problématiques. En effet, il faut :
- Trouver un précurseur efficace et disponible en quantité dans une matiére

premiére d’origine naturelle,
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- Trouver une ressource biologique capable de réaliser la transformation du
précurseur, a savoir: identifier le micro-organisme capable d’effectuer la
bioconversion,

- Repérer les étapes limitantes permettant de convertir le précurseur en composé
d’arémes afin d’'optimiser la production,

- Comprendre les voies métaboliques impliquées,

- Trouver une solution pour atteindre une faisabilité industrielle.

La synthése des arbmes peut se faire a partir de sucres et d’acides, de protéines et
d’acides aminés ainsi que de matiéres grasses et d’acides gras. Par exemple, les
voies de production de composés d’arbmes a partir de protéines et de lipides sont

schématisées sur les figures 8 et 9 ci-dessous :

Protéines

l Protéases

Peptides
* Aminopeptidases,
carboxvpeptidases

| Acides aminés J

|

Transaminases Décarboxylasesl Lyases
Y 1
u-cétoacides ‘ Amines Indole,
' ‘ phénol,
l I composes
. . soufrés
Aldehydes, alcools, acides

Figure 8 - Différentes voies de production de composés d'aromes par voie biologique a
partir de protéines
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Figure 9 - Différentes voies de production de composés d'arémes par voie biologique
a partir de lipides

111.5.3.La synthése chimique

Les arbmes artificiels sont largement utilisés dans les préparations aromatisantes. Il en

existe deux catégories :

- Les arbmes artificiels
Il s’agit de molécules qui ne sont pas présentes dans des produits naturels. Cette
catégorie comporte un nombre limité de composés. Il s’agit pour la plupart d’analogues
structuraux de composés d’arébmes naturels comme I'éthylvanilline ou le vanitrope, qui

présente une odeur de vanille.

OH

Figure 10 - Structure chimique de gauche a droite de la vanilline et du vanitrope
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Il existe également d’autres arbmes de synthése, dont la découverte est fortuite, qui ne
ressemblent pas, d’un point de vue structurel, aux molécules responsables de I'arbme
dans le produit naturel. Citons par exemple le phénylglycidate d’éthyle qui développe un

ardbme proche de celui de la fraise, bien que plus grossier.

Les ardmes de synthése identiques aux ardmes naturels

Comme indique leur nom, ces composés obtenus par synthése, présentent la méme
structure chimique que les composés issus de la matrice naturelle. Les deux exemples
les plus importants sont la vanilline et le I-menthol.

La vanilline par exemple peut étre synthétisée suivant trois voies utilisant le gaiacol,
'eugénol ou la lignine. La majorité de la production est obtenue par cette troisiéme voie.
La lignine est un produit naturel provenant des résidus d’eau issus de la fabrication de la
pate a papier. Ce composé de masse moléculaire élevée subit une oxydation en voie
humide afin d’obtenir la vanilline et I'aldéhyde syringique qu’il convient de séparer. Dans

la pratique, le rendement de vanilline est de 2 a 3%.

L. Formulation des aromes — cas de I’encapsulation

1l.6.1.L’encapsulation : définition et objectifs

La technologie de microencapsulation est une technique d’enrobage de matiére

premiére a I'intérieur de microparticules.

L’encapsulation ou I'enrobage des arbmes peut avoir plusieurs objectifs :

Le premier objectif est la protection des arbmes : 'encapsulation permet a la fois d’éviter
les incompatibilités de constituants (réaction de brunissement) et d’éviter les interactions
ardbmes/ingrédients au sein de la formule. || permet également d’apporter une résistance
supplémentaire a un procédé de fabrication qui génére de la chaleur. Cette barriére

protectrice permet alors d’augmenter la date limite d’utilisation des arébmes.
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- Le deuxiéme objectif est de réduire le colt d’aromatisation global d’un produit en
optimisant la charge aromatique et en diminuant les pertes lors de la fabrication.

- Le troisieme objectif est de modifier le profil de libération de 'ardbme en bouche. Une
encapsulation peut étre utile afin de créer un effet « retard » en bouche d’'un aréme. Cet
effet retardé peut-étre recherché lors d’'une association de deux arémes que I'on veut

ressentir en bouche de fagon décalée dans le temps.

- Finalement, le quatrieme objectif de ces techniques d’encapsulation et d’obtenir de
nouvelles propriétés physiques du produit encapsulé et adapter ainsi son utilisation en
production. En effet, en augmentant la taille particulaire et en maitrisant sa morphologie,

la coulabilité de 'aréme est améliorée et permet d’en faciliter 'utilisation sur le procédé.

11.6.2. Classification des microparticules

Il existe six catégories de microparticules [52] :

- Les microcapsules qui sont des systémes réservoir,

- Les microspheres qui sont des systémes matriciels,

- Les hydrogels
Ce sont des particules constitués de polymeéres hydrophiles qui établissent un réseau qui
retient les arbmes,

- Les micelles [53]

Ce sont des objets microscopiques constitués par I'association de quelques dizaines de
molécules amphiphiles,

- Les liposomes, qui sont des structures vésiculaires constituées de bicouches de
molécules amphiphiles qui délimitent deux compartiments. lls se distinguent donc des
micelles par leur bicouche,

- Les microémulsions
Il s’agit de phases liquides dispersées obtenues en mettant en contact des quantités de
produits lipidiques et d’eau en présence d’un tensioactif et d’'un co-tensioactif. Il s’agit de

micelles de plus faible diamétre que les micelles conventionnelles.
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Figure 11 - Représentation des six catégories de microparticules

Les microcapsules les plus utilisés dans le processus d’encapsulation des arémes. Il s’agit de
systémes dit réservoir que I'on peut classer en deux catégories représentées sur la figure 30.
Dans un systéme multinucléaire, 'arbme est dispersé sous forme d’émulsion dans une matrice
protectrice solide. La charge aromatique peut étre de 'ordre de 10 a 40%.

Dans un systéme mononucléaire ou membranaire, 'arbme est emprisonné sous forme liquide

dans une membrane. Dans ce cas, la charge aromatique peut s’élever jusqu’a 90%.

Systéme mononucléaire Systéme multinucléaire

Figure 12- Représentation schématique des trois principaux types de microcapsules
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111.6.3. Substances d’enrobage

La substance qui constitue la capsule est un hydrocolloide de type alimentaire et d’origine
variée :

- De nature protéique : gélatine ou protéines de soja,

- Une gomme végétale : gomme arabique, gomme d’acacia,

- Un polyoside comme I'amidon, la cellulose ou une dextrine,

- Un mélange de plusieurs des composeés cités ci-dessus.

Ces substances doivent présenter les propriétés suivantes :
- Neutre en gout,
- Filmogene,
- Adsorbant,

- Emulsifiant.

11.6.4. Méthodes d’encapsulation

Il existe une dizaine de méthodes d’encapsulation que I'on classe selon la nature de la

technique :

- Les méthodes chimiques
o Polymérisation,

o Polycondensation interfaciale.

- Les méthodes physiques
o Utilisation d’un fluide supercritique,
o Extrusion,
o Gélification en gouttelettes,
o Congélation en gouttelettes,
o Spray-drying,
o Enrobage sur lit fluidisé.

- Les méthodes physico-chimiques
o Coacervation,

o Par évaporation de solvant.
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o Gélification

Le choix du process d’encapsulation dépend de deux parameétres :

Le type de systéme voulu : matriciel ou réservoir,

La taille des microcapsules voulue

Trois de ces techniques sont majoritairement employées pour I'encapsulation des arébmes :

Le spray-drying

Le spray-drying, également appelé nébulisation-séchage ou atomisation, est baseé sur la
nébulisation d’'une formulation liquide contenant un polymére et l'arbme pour la
transformer en microparticules [44]. La nébulisation s’effectue a travers une buse
d’atomisation pneumatique, ultrasonore ou rotative et permet la formation d’'un aérosol.
Celui-ci est mis en contact avec un flux d’air chaud dans une chambre de dessiccation
permettant un séchage rapide par évaporation du solvant initial et formation de
microparticules solides. Le flux d’air peut-étre a contre sens du flux sortant de la buse ou
dans le méme sens. Le séchage instantané des particules obtenues assure une
rétention des molécules aromatiques dans la matrice de support. La taille des particules
se situe généralement autour de 10 ym avec une distribution de type gaussien. Les
paramétres les plus influents sont la géométrie de la buse et la viscosité de la solution

de départ.

Figure 13 - Shématisation du principe de spray-drying - A gauche le flux d'air est dans le méme sens que le flux de matiére alors
qu’a droite il se trouve a contre-sens
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La coacervation

La coacervation est une technique faisant appel a un phénoméne de changement d’état
conseécutif a I'addition au solvant initial d’'un autre solvant non miscible, d’'un sel ou d’'un
colloide, qui conduit a un état intermédiaire entre la solubilisation et la précipitation.
Comme montré sur la figure 24, 'arbme est dispersé dans une solution colloidale de
polymére (a). Suite a I'ajout d’'un agent chimique, la solution colloidale commence a se
séparer et a précipiter: on parle de coacervat (b). Le polymére, dans un état
intermédiaire, se dépose a la surface de I'arbme et forme une couche continue externe
(c). Cette couche finit par se rigidifier et la microcapsule est ainsi formée (d). Les
polyméres utilisés le plus fréequemment sont I'éthylcellulose, la gélatine et I'eudragit

(deérivés acryliques).

Figure 14 - Schématisation du processus de coacervation

L’extrusion et la co-extrusion

Lors de l'extrusion, les arbmes sont dispersés dans un polyoside porté a 110°C. Le
mélange est alors forcé a travers une filiére et les filaments obtenus a sa sortie sont
plongés dans un liquide déshydratant comme I'alcool isopropylique. En durcissant, la
masse extrudée piege les arbmes [54]. Le produit durci subit alors un découpage calibré
en fonction de la taille de particules souhaitée.

Contrairement a I'extrusion, lors de la co-extrusion, I'arbme et la solution de film ne sont

pas mélangées. Les deux liquides traversent une double-filiere, dans deux cavités
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différentes. En sortie de filiere, les deux solutions se rencontrent et forment des capsules

humides. Ces capsules seront alors refroidies, séchées et tamisées.

Figure 15 - Schématisation du procédé d'encapsulation par co-extrusion

Le type de microparticules et leur taille dépend du procédé. Les avantages et limites des trois
méthodes sont regroupés dans le tableau 8.

Tableau 5 - Avantages et limites des procédés de microencapsulation

Procédés ' Avantages Limites |

Forts rendements de

Coacervation . , _ Nécessité d’un savoir-faire
production et d’encapsulation

o Pertes importantes sur les
. Procédé facilement _ _
Spray-drying _ o parois de I'appareil
industrialisable o
Morphologie irréguliere

L’aréme doit étre stable entre
Extrusion Absence de solvants 70-150°C

Nécessité d’'un savoir faire
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l1l.L7. Marché des aromes

L’industrie des arbmes est un marché en expansion ces dix derniéres années, avec une
croissance de 4 a 6% par an. Cette croissance est liée a la mutation profonde subie par
'industrie alimentaire ainsi que I'évolution des mceurs alimentaires et des habitudes des
consommateurs.

Ce marché représente 20 milliards d’euros. En 2010, les trois premiers fabricants détenaient
44% du marché mondial. Les deux leaders, d’origine suisse, ont conclu des ententes afin de
consolider leur suprématie sur le marché [55].

De plus petites structures se différencient en proposant des arbmes naturels propres a leur
région, difficiles a imiter par les multinationales. Cependant, la tendance actuelle est au rachat

de ces petites structures par les grandes entreprises [56].

Les trois leaders principaux sont Givaudan (Suisse), Firmenich (Suisse) et IFF (Etats-Unis
d’Amérique). Le graphique ci-dessous présente la répartition du marché en 2009 (les volumes

de vente ont augmenté ces cing derniéres années mais le classement reste stable).

Sensient T Hasegawa \Robertet (France) Frutarom (Israél)
Technologies Mane (j5354p) \ 3V 3%
(USA) (France) 304
4%\ 4%
Takasago Givaudan (Suisse)
(Japon) -, 26%

8%

Symrise (Allemagne)

14%
° Firmenich (Suisse)

19%

IFF (USA)
16%

Figure 16 - Classement des dix premiers producteurs mondiaux d'arémes en 2009
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IV. L’aromatisation, une démarche de formulation

Cas pratique : « Formulation d’une poudre vitaminée a
disperser en bouche »

L’aromatisation d’'un complément alimentaire est une démarche en étapes qui peut
passer par des étapes préliminaire de modification du go(t par d’autres stratégies que les
ardbmes. Afin d’appuyer la démarche explicitée dans cette partie, un cas pratique sera envisage.
Il s’agit d’'un projet de développement d’'un complément alimentaire vitaminique développé au
sein des laboratoires Bayer HealthCare Consumer Care. Par souci de confidentialité, certaines

données ne seront pas dévoilées.

IV.1. Etape préliminaire : évaluation du gout

La premiere étape préliminaire a I'aromatisation est I'évaluation du golt du produit
formulé tel quel, sans additifs. En effet, le produit ne nécessite peut-étre pas d’aromatisation,
selon sa composition, ou au contraire nécessite des étapes de modification du go(t
préliminaires a I'aromatisation, comme I'’édulcoration. Le profil organoleptique du produit initial
sera alors établi.

L’évaluation du golt, a chaque stade de la démarche, est une étape délicate d’analyse
sensorielle qui peut s’appuyer sur deux outils :
- Les jurys de dégustation, panel de consommateurs entrainés et étant significativement
représentatif de la population,

- Les outils électroniques, permettant I'objectivation du godt.

IV.1.1. Jury de dégustation

L’analyse sensorielle est définie au sens large par la norme AFNOR NF EN ISO
5492 :2009 comme la science relative a 'examen des propriétés organoleptiques d’'un produit
par les organes des sens (vue, odorat, ouie, toucher et got). Comme tout outil scientifique,
cette discipline demande de la rigueur afin de garantir des résultats fiables et de qualité [57].
Dans un jury de dégustation, les sujets constituent l'instrument de mesure de I'analyse

sensorielle. |l existe trois types de sujets :

64



- Les sujets ou consommateurs naifs, qui ne répondent a aucun critére particulier et qui
seront recrutés selon la cible de I'étude,

- Les sujets qualifiés ou juges qui sont sélectionnés pour leurs capacités a réaliser un
essai sensoriel,

- Les sujets experts qui ont été sélectionnés et entrainés pour differentes méthodes

d’analyse sensorielle.

L’ensemble forme un jury de dégustation. Par leur age, leur sexe et leur origine ethnique, les
sujets forment un groupe hétérogene, représentatif de la population. L’entrainement régulier

d’un jury est essentiel afin de les familiariser avec un vocabulaire spécifique et commun.

IV.1.2. Langues électroniques

Il existe aujourd’hui des techniques électroniques qui permettent d’évaluer le goat d’'un

produit. Ces techniques ont été développées dans le domaine agroalimentaire et
pharmaceutique. Dans ce dernier, I'évaluation du go(t est difficile, car il ne s’agit pas de
produits anodins sur I'organisme.
L’aromatisation des médicaments ne concernent généralement que certaines formes
galéniques : sirops, poudres a disperser dans I'eau et comprimés effervescents. Le domaine
pédiatrique a notamment recours a I'aromatisation afin d’améliorer 'observance des traitements
chez I'enfant et faciliter la prise du médicament.

Ces outils sont communément appelés les langues électroniques.
La langue électronique ou « e-tongue » ou encore « capteur gustatif multi-canaux » est un

appareillage électronique permettant d’analyser une substance liquide et de déterminer son

golt d’une fagon similaire a la perception biologique du go(t chez ’'Homme [58].

65



Figure 17 - Langue électronique ASTREE des laboratoires Alpha M.O.S (www.alpha-mos.com) [59]

La langue électronique est composée de plusieurs éléments :

Un réseau de capteurs qui peuvent étre d'origines différentes: des capteurs
électrochimiques, voltamétriques, potentiométriques, des capteurs d’impédance optique
et des capteurs enzymatique [60],

Un convertisseur du signal : son rdle va étre de transformer l'information détectée par les
récepteurs en un signal électrique. |l s’agit en général de membranes lipido-
polymériques,

Un systéeme de reconnaissance du signal par modele : il va intégrer les signaux
électriques enregistrés par le convertisseur et les analyser. Il utilise des méthodes
mathématiques et statistiques afin de traiter les informations. |l va alors classer les

signaux et les interpréter.

Une fois I'analyse faite, un profil gustatif du produit testé est déterminé.

Des données sur le sucré, le salé, 'amertume et I'acidité du produit sont établies, grace a la

détection de molécules ayant un impact direct sur ces perceptions gustative. Ces données

etant multidimensionnelles, elles sont généralement traitées par une analyse en composantes

principales (ACP). L’ACP est une méthode de I'analyse de données et de statistique multivariée

qui consiste a transformer des variables liées entre elles en variables décorrélées. Elle permet

ainsi de réduire le nombre de variables et faciliter 'analyse des résultats [61]. Un graphique bi-
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ou tri-dimensionnel est généralement généré, comme le montre la figure 35 comparant les
profils de différentes formulations d’lbuproféne, obtenus par e-tongue) [62].

Dans le cas d’'un complément alimentaire, les profils obtenus sont comparés avec une
aromatisation cible de référence.

Figure 18 - Exemple de représentation graphique générée par une langue électronique - Comparaison de trois formulations
d'Ibuproféne

IV.1.3. Cas pratique : évaluation du goit du produit initial

La composition initiale du produit est décrite dans le tableau 6.

Tableau 6 - Composition initiale du cas d'étude : une poudre vitaminée a disperser en bouche

Ingrédient Quantite
(Pourcentage dans la formule)
Vitamine X Actif 16,667
Minéral Y Actif 0,667
Minéral Z Actif 0,003
Extrait de plante Actif 10,000
Mannitol Diluant / Edulcorant QSP 100
Xylitol Diluant / Edulcorant 16,667
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L’évaluation du gout du produit a été réalisée par un panel restreint de formulateurs, cependant
entrainés a I'analyse sensorielle. Les résultats ont indiqués que la poudre présentait une acidité
trop importante, liée a la nature acide de la Vitamine X.

L’extrait de plant choisi ne s’est pas révélé amer comme la plupart des extraits, mais doux avec

un léger godt caractéristique.

La premiere parade afin de diminuer I'acidité de la formule a été de jouer sur la nature chimique
de la Vitamine X. En effet, I'utilisation d’'un sel de la vitamine a été envisagée. Les sels de
sodium de la vitamine sont en effet non acides mais peuvent entrainer I'apparition d’'une saveur

salée si leur quantité est trop importante.

La composition a ainsi été corrigée afin de diminuer au maximum l'acidité du mélange tout en
évitant 'apparition d’une saveur salée au mélange. La vitamine X a donc été remplacée par %
de sa forme acide associée a V4 de sa forme saline.

Malgré cette amélioration de lacidité, le produit présentait encore une acidité jugée

inacceptable. L’étape suivante est donc I'édulcoration.

IV.2. Edulcoration

L’édulcoration est I'étape qui consiste a donner le golUt sucré au produit. En plus de
satisfaire au consommateur, le sucré plait en général, I'édulcoration est une technique efficace
afin de cacher des saveurs désagréables comme l'acidité et 'amertume.

Il existe trois catégories d’édulcorants :

- Les sucres

- Les polyols

- Les édulcorants intenses.

Leur utilisation est encadrée par la Directive 2006/54/CE relative aux édulcorants destinés a
étre employés dans les denrées alimentaires [63].

En tant qu’additifs alimentaires, les édulcorants sont également référencés et normés par le
Codex Alimentarius dans la Norme Codex STAN 192-1995 [64].
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Avant d’étre autorisés ou non par la commission Européenne, les édulcorants, comme tout
additif alimentaire, sont soumis a évaluation auprés de I'Autorité européenne de sécurité des
aliments (EFSA). Sur cette base, la commission établit une liste positive indiquant les produits
dans lesquels ils peuvent étre ajoutés et les doses maximales a utiliser. Cette liste est publiée
dans le reglement UE n°1129/2011 [65].

Chaque édulcorant est caractérisé par un indice appelé le pouvoir sucrant. Le pouvoir sucrant
(PS) est défini comme la valeur sucrante d’'un composé chimique par rapport a une référence
qui est le saccharose dont le pouvoir sucrant est égal a 1 par définition. Ce rapport entre deux
quantités est évalué entre deux solutions qui développent la méme intensité sucrée.

Par exemple, un composé ayant un PS de 100 signifie qu’il présente la méme intensité sucrée
que le sucrose, a une dose 100 fois inférieure. D’un point de vue pratique, plus le PS d’un

édulcorant est élevé, et plus la quantité a mettre en ceuvre dans le produit fini sera faible.

IV.2.1.Les sucres

La premiére catégorie d’édulcorants est représentée par les sucres. Ces sucres
appartiennent a la famille des oses,
Dans cette catégorie on retrouve cing composés listés dans le tableau suivant, avec leur

pouvoir sucrant [66].

Ces composés sont de moins en moins utilisés dans les produits de consommation pour deux

raisons majeurs :

- Ces composeés présentent un pouvoir calorique de l'ordre de 4 cal/g. Pour cette raison,
les industriels préferent aujourd’hui se diriger vers des édulcorants non caloriques, et
proposer aux consommateurs des produits « sans sucre »,

- Ces sucres présentent également un pouvoir cariogéne, et représente alors une menace

pour I'hygiéne dentaire, si ils sont consommeées en trop grande quantité.

L’industrie des additifs alimentaires est en mesure aujourd’hui de proposer des produits plus
intéressant dans le domaine de I'édulcoration : des produits non cariogénes, non caloriques et

présentant un pouvoir sucrant bien plus intéressant que les sucres.
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Tableau 7 - Pouvoir sucrant des sucres utilisés comme édulcorant

Sucres Formule empirique Formule semi-développée Pouvoir sucrant
H
Saccharose C12H22011 OH H/No~\H HO 1
HO Ct
H OH OH H
o CH,—OH
OH
Fructose CsH1206 HO—H,C OH 1,2
OH
Maltose C12H22011 0,3
CH,OH
0. OH
CH,0H R OH
Lactose C12H22011 OH}—o0_0O 0,3
OH OH
OH
HO
oOH
Glucose CsH1206 obi 0,7
HO
OH

IV.2.2.Les polyols

Les polyols ou polyalcools sont des substances chimiques organiques ayant pour

formule chimique CnHan+20n. lls sont communément appelés les sucres-alcools.

Ces matiéres sont aujourd’hui utilisées comme agent de charge ou encore comme diluant des

formes pharmaceutiques et compléments alimentaires. lls sont en général utilisés en grande

quantité dans les formules: de 50 a 80% de la masse finale unitaire du produit. A ces

quantités, bien que leur pouvoir sucrant soit peu élevé (cf. tableau 8), I'édulcoration qu’ils

apportent est intéressante.
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Contrairement au lactose, ils présentent I'avantage de ne pas présenter d’effets indésirables.
Cependant, I'abus de produits contenant des polyols peut entrainer un effet laxatif par effet
osmotique. Cet effet laxatif apparait a partir de 10g selon la sensibilité intestinale du
consommateur. Ainsi, la Directive 2006/52/CE indique que tout produit contenant plus de 10%
m/m de polyols doit présenter sur son étiquetage la mention «une consommation excessive

peut avoir des effets laxatifs».

Une autre propriété intéressante chez les polyols réside dans leur thermodynamie. En effet, les
polyols ont une chaleur de dissolution négative. La chaleur de dissolution négative leur permet
de véhiculer un effet frais en bouche [67]. Cet effet est recherché dans des formes comme le

chewing-gum ou les gels buccaux.

Tableau 8 - Tableau comparatif des polyols : structure chimique, chaleur de dissolution et pouvoir sucrant

Chaleur de .
Formule oy > . . Pouvoir
W Formule semi-développée dissolution
empirique sucrant
()/8)

Mannitol C6H1406 -120 0,5
XyIitoI CsH1205 -153 0,9
Sorbitol CsH1406 -111 0,6
Erythritol C4H1004 ND 0,7
Isomalt C12H24011 -57 0,45
Maltitol C12H24011 -79 0,9
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IV.2.3.Les édulcorants intenses

Les édulcorants intenses sont des édulcorants présentant un haut pouvoir sucrant. Ce haut
pouvoir sucrant présente un avantage majeur : la quantité d’édulcorant a mettre en ceuvre est
tres faible car a dose égale, ces composés présentent un effet sucrant bien supérieur a la
référence : le saccharose. lls représentent aujourd’hui la stratégie la plus intéressante en

termes d’édulcoration.

Les édulcorants utilisés aujourd’hui sont d’origine naturelle avec des molécules de nature
glucosique et des molécules de nature protéique ainsi que des édulcorants de synthése [68],
[69].

IV.2.3.1.Les édulcorants d’origine naturelle

e La néohespéridine dihydrochalcone (E 959)

Le premier représentant de la famille des édulcorants d’origine naturelle est la
néohespéridine dihydrochalcone (NHD) identifié par I'appellation E 959. Sa formule empirique
est C2sH34015 et présente une masse moléculaire de 610,56 g/mol. Les dihydrochalcones sont
connues depuis la fin des années 60. Elles sont obtenues a partir des flavanones ameéres des
fruits de la famille Citrus. La NHD est la molécule la plus intéressante dans cette famille. Le
go(t sucré de la NHD est trés prononcé avec un trés haut pouvoir sucrant (PS) qui se trouve
entre 1500 et 1800.

Les quantités types utilisées dans le domaine alimentaire sont de I'ordre de 1-5 ppm dans le
produit fini. Ces quantités peuvent étre supérieures dans le milieu pharmaceutique, notamment
lorsqu’il s’agit de masquer 'amertume prononcée de molécules comme des antiacides, des
antibiotiques ou des vitamines.

Cependant, cette molécule présente l'inconvénient de laisser un arriere-godt mentholé
persistant. Cette persistance en bouche est évaluée a 57 secondes contre 24 pour le

saccharose.
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Figure 19- Structure chimique de la néohespéridine dihydrochalcone

e Lathaumatine (E 957)

La thaumatine est un édulcorant d’origine naturelle protéique. Il s’agit en effet d’'un mélange
de cinq protéines extraites d’'un fruit d’Afrique occidentale : Thaumatococcus Danielli. |l s’agit
des thaumatines I, Il, Ill, a et b, avec une forte prédominance des thaumatines | et Il.

La thaumatine exerce un effet exhausteur de golt et de flaveur en plus de son rdle
d’édulcorant. Son PS est trés élevé : 2000-3000, ce qui en fait un édulcorant intense trés
intéressant.

De plus, elle présente une grande stabilité vis-a-vis des variations de pH et de température
ainsi qu’une synergie avec la saccharine, I'acésulfam K et la stévia.

Le niveau d’utilisation, est communément de 0,5-3 ppm.

Cet ingrédient présente un potentiel calorifique qui reste cependant négligeable aux vues des
quantités mises en jeu dans les compléments alimentaires.

Son co(t trés élevé et une maitrise difficile des dosages limitent aujourd’hui ses applications.

e |a stévia — Rébaudioside A

La stevia ou Stevia Rebaudiana est une plante vivace originaire d’Amérique du Sud. La
stevia dispose de différents composés sucrés que I'on trouve au sein de ces feuilles : les steviol
glycosides. Il s’agit d'un mélange de quarante steviol glycosides dont trois majoritaires :
rebaudioside A, rebaudioside D et le stevioside.
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Le rébaudioside A est le composé le plus communément utilisé. Il a été autorisé a
commercialisation en France en aodt 2009. Il s’agit d’'un hétéroside présentant un pouvoir
sucrant de 250 a 450.

Cependant, le profil sucré est relativement différent de celui du saccharose : I'effet est retardé
et il laisse un arriére-goat caractéristique proche de celui de la réglisse.

Le rebaudioside A présente plusieurs avantages: il est acoalorique, acariogéne, non
insulinogéne, soluble dans I'eau et stable face aux variations de température et de pH.

En général, les composés de la stévia sont exprimés en steviol équivalent. Par exemple, 1 mg
de rebaudioside A correspond a 0,33 mg de steviol équivalent.

HO
OH

OH

OH

OH

Figure 20 - Structure chimique du rébaudioside A [70]

IV.2.3.2.Les édulcorants d’origine synthétique

e La saccharine (E 954)

La saccharine et son sel le saccharinate de sodium sont les plus anciens édulcorants
connus, puisqu’ils sont utilisés depuis le début du XXéme siécle dans la nutrition du patient
diabétique. La saccharine est préparée a partir du toluéne (Remser et Fahlberg) ou par
I'anhydride phtalique (Maumee).

Son PS est estimé entre 300 et 700.

L’'inconvénient de la saccharine est de présenter un arriére-golt amer qui nécessite son

association avec d’autres édulcorants.

La toxicité de la saccharine fait débat puisque I'un de ses métabolites est cancérigéne chez le

rat. Cependant, 'lHomme ne la métabolise pas. De plus, I'effet cancérigéne de la saccharine

commerciale serait lié a 'un de ses contaminants : le o-toluéne sulfamide. Quoigu’il en soit, les
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précautions sont de mises et la saccharine tend a disparaitre des compléments alimentaires au

profit d’autres édulcorants synthétiques.

O

NH
/

S
I\
OO

Figure 21 - Structure chimique de la saccharine

e Le cyclamate (E 952)

Le cyclamate de sodium ou cyclamate est une molécule issue de la sulfonation de la
cyclohexylamine. |l est également appelé acide hexamique ou acide cyclohexanesulfamique.
Il s’agit d’'une poudre cristalline blanche, inodore et trés stable.
Son PS se situe aux alentours de 25-45. Il s’agit d’'un faible PS qui fait de lui un bon édulcorant
d’association, notamment avec la saccharine dont il cache I'arriére-goit (fréquemment utilisés
dans un ratio cyclamate : saccharine de 10 :1).
En raison de la faible toxicité d’'un de ses métabolites, le cyclamate n’est pas autorisé dans tous
les pays. Tout comme l'aspartame, de nombreuses controverses autour du cyclamate ont
entrainé des études toxicologiques poussées. Finalement, les données épidémiologiques et les
études long-terme sur des animaux n'ont pas réussi a démontré la carcinogénécité du

cyclamate.

W
N~ ~O~ Na'
H

Figure 22 - Structure chimique du cyclamate de sodium

75



e | ’acésulfam de potassium (E 950)

L’acésulfam de potassium ou dioxyde de l'oxathiazinone est obtenu par cristallisation a
partir de l'acétylacétate de teriobutyle et de lisocyanate de fluorosulfonyle. Sa formule
empirique est C4H4KNO4S et la molécule présente une masse moléculaire de 201,1 g/mol.

Il s’agit d’'un édulcorant intense largement utilisé dans les domaines agro-alimentaire et
pharmaceutique.

Il présente un PS de 180-200 et un godt plus doux que la saccharine ou le cyclamate, proche
de celui du sucrose.

L’acésulfam K est parfaitement stable a la chaleur et dans le temps donc stable en stockage.
L’acésulfam K peut étre utilisé seul mais est le plus souvent utilisé avec d’autres édulcorants,

en particulier la saccharine et le sucralose.

Figure 23 - Structure chimique de 1'acésulfam potassium

e |’aspartame (E 951)

L’aspartame a été découvert par hasard en 1965 par les laboratoires SEARLE & Co, lors de
la synthese d’un tétrapeptide gastrique.
L’aspartame s’est révélé étre un produit trés intéressant car économique, présentant une
excellente qualité de godlt et offrant une sécurité toxicologique. Cependant, I'aspartame s’est
avéré étre instable en solution et donc perdre de son efficacité sucrante dans les boissons
édulcorées ou il évolue rapidement vers des composés ne présentant pas de pouvoir sucrant
(aspartylphénylalanine et dicétopipérazine). Cette décomposition entraine la création de
molécules potentiellement toxiques dont le méthanol et la phénylalanine. La stabilité de
'aspartame apparait influencée par divers paramétres: temps de stockage, humiditée,

température et pH.
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Malgré cette instabilité, I'aspartame a connu un succés phénomeénal grace a la bonne qualité
de sa saveur sucrée, proche de celle du saccharose et 'absence d’arriére-gout.

Son pouvoir sucrant est estimé a 200.

Contrairement a d’autres édulcorants, I'aspartame est métabolisé par I'organisme et présente

donc une valeur nutritive, de I'ordre de 4 kcal par gramme.

0 OCH;
N

H
OH NH, 0

Figure 24 - Structure chimique de 1'aspartame

e Le sucralose (E 955)

Le sucralose ou trichloro-galactosucrose (TGS) est une molécule dérivée du saccharose
développé par TATE & LYLE en Grande-Bretagne. L’introduction d’atomes de Chlore, plus
électronégatifs, a permis d’augmenter le pouvoir sucrant.

Son PS est élevé : entre 400 et 600 et sa saveur sucrée est exactement la méme que celle du
saccharose.

De plus, le produit présente une grande stabilité a I'élévation de température, lui permettant de
supporter des procédés a hautes températures. Le sucralose est également stable aux
variations de pH.

La question de sa toxicité a soulevé quelques interrogations u fait de la présence d’atomes de

Chlore dans sa structure. Cependant, le sucralose a été approuvé et autorisé en Europe.
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O

Figure 25 - Structure chimique du saccharose et du sucralose

e Le néotame (E 961)

Il s’agit d'une molécule de synthése dont la structure chimique est trés proche de
I'aspartame : il s’agit d’'un dipeptide formé de phénylalanine et de I'acide aspartique.
Cette molécule présente une grande stabilité a la chaleur et aux faibles pH, contrairement a
'aspartame.
Son PS est compris entre 7000 et 13000. Il s’agit du deuxiéme édulcorant intense le plus
puissant apres I'advantame.
Le néotame est également enregistré dans le codex alimentarius comme exaltateur d’arbme
[71].
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Figure 26 - Structure chimique du néotame

e |’advantame

L’advantame est le dernier édulcorant intense autorisé par la Commission Européenne
aprés évaluation par les groupes d’experts sur les additifs alimentaires de 'EFSA. L’avis a été
publié en juillet 2013 par le comité scientifique [72].

Cet édulcorant, obtenu par synthése a partir de I'aspartame et de la vanilline présente un
pouvoir sucrant estimé entre 20000 et 35000 fois supérieur a celui du sucre. |l s’agit alors de

I'édulcorant intense le plus puissant a ce jour.

Ir=

OH

Figure 27 - Structure chimique de I'advantame

1IV.2.3.3.Valeurs maximales autorisées en édulcorant dans les

compléments alimentaires
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La Directive 94/35/CE relative aux édulcorants définit des valeurs maximales a
respecter. Ces valeurs varient selon la forme pharmaceutique et selon le domaine d’application
(alimentaire ou pharmaceutique). Cependant, il est important de noter qu’il existe des variations

selon les pays. Ces variations peuvent étre non-négligeables.

Le tableau suivant compare les quantités maximales autorisées en édulcorants intenses entre
'UE, le Brésil [73], la Chine [7] et la Russie [8]. Dans le cas de la Chine, les valeurs ne sont pas
clairement définies par les autorités. Celles-ci définissent des quantités maximales en
édulcorant par type de produit alimentaire mais ne spécifie aucune valeur pour les
compléments alimentaires. C’est donc au cas par cas que les autorités sont amenées a
indiquer si la quantité en édulcorant est dépassée ou pas. Ces valeurs sont inspirées des
doses journalieres admissibles (DJA) qui représentent les quantités d’additif pouvant étre
quotidiennement ingéré durant la vie entiére sans entrainer de risque pour la santé du

consommateur humain. Comme tout produit, la toxicité n’est qu’une question de dose.

Tableau 9- Tableau comparatif des quantités maximales en édulcorants intenses autorisées dans les formes orales solides séches

Quantité en

Breésil UE Chine Russie
mg/kg
Acésulfam K 5000 500 ND 500
Aspartame 20000 2000 ND 2000
Saccharine 5000 500 ND 500
Sucralose 250 800 ND 800
Cyclamate - 500 ND 500
Néohespridine
DC - 100 ND -

Thaumatine - - ND 400
Néotame NA 60 ND NA
Advantame NA 20 ND NA
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Dans le cas de 'acésulfam de potassium, la Iégislation européenne se montre plus restrictive,
contrairement au sucralose.

La quantité d’édulcorant est également adaptée en fonction de la forme galénique. En effet, il
existe des variations entre les formes solides, liquides et les sirops et gommes a macher,
comme l'indique le tableau 6 (cas de I'Europe).

Tableau 10 - Tableau comparatif des quantités en édulcorants autorisées en Europe en fonction de la forme galénique

Formes solides a

Sirops et formes a

Quantité en mg/kg I’exclusion des formes Formes liquides -
A macher
a macher
Acésulfam K 500 350 200
Aspartame 2000 600 5500
Saccharine 500 80 1200
Sucralose 800 240 2400
Cyclamate 500 400 1250
Néohespridine DC 100 50 400
Thaumatine - - 400
Néotame 60 20 185
Advantame 20 6 35

Ainsi, lorsqu’un produit est destiné a I'exportation et a étre commercialisé sur des marchés
mondiaux, il faut tenir compte des différentes réglementations. Ces différences ont donc un
impact direct sur la formulation puisqu’il s’agit de convenir a la réglementation de chaque pays.
Dans le cas ou le projet de développement concerne plusieurs pays aux réglementations
différentes, il faut ainsi appliquer la réglementation la plus restrictive. Par exemple, pour
'acésulfam de potassium, 'UE et la Russie se montrent plus restrictives par rapport au Brésil,
alors que c’est I'inverse pour le sucralose.
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En ce qui concerne la Chine, la réglementation relative a I'usage d’additifs alimentaires ne
spécifie aucune quantité maximale autorisée dans le cas des compléments alimentaires. A ce
jour, un complément alimentaire destiné a la Chine sera examiné par les autorités compétentes

qui émettront leur avis sur la quantité en édulcorant.

IV.2.4.Cas pratique : édulcoration de notre formule vitaminée acide

Notre formule présente a ce stade une saveur acide prononcée en raison de la nature
chimique acide de la vitamine X. Dans le projet de développement de ce produit, 'accent a été
donné sur 'absence d’aspartame.

Nous avons alors décidé de travailler sur une association de deux édulcorants intenses :
'acésulfam de potassium et le sucralose. Cette association présente une synergie intéressante

dans le temps, afin d’avoir un effet sucré en bouche qui perdure.

Le projet concerne un développement en Europe et en Amérique du Sud. Il faut donc respecter

les différentes réglementations en vigueur (cf. Tableau 10).

Les valeurs maximales autorisées les plus restrictives ont été considérées comme limites
supeérieures. Plusieurs tests ont été réalisés et a leur issue, il a été décidé de mettre en ceuvre
les quantités suivantes :

- 0,025 % de sucralose m/m dans la formule

- 0,05 % d’acésulfam de potassium m/m dans la formule

Le produit présente alors une saveur agréable, nettement moins acide bien que cette acidité se
faisait encore ressentir. Le goGt du produit était neutre d’'un point de vue aromatique, malgré la
présence de I'extrait de plante qui aurait pu étre plus marquant. L’étape d’aromatisation était

donc la suivante.
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La formule du produit, a ce stade est la suivante :

Tableau 11 - Formule du produit aprés édulcoration

Ingrédient Qiiiantite
(Pourcentage dans la formule)
Vitamine X Actif 12,50
Sel de la vitamine X Actif 4,17
Minéral Y Actif 0,67
Minéral Z Actif 0,003
Extrait de plante Actif 10

Xylitol Diluant / Edulcorant 16,67
Sucralose Edulcorant intense 0,025
Acesulfam K Edulcorant intense 0,05

Mannitol Diluant / Edulcorant QSP 100

Il arrive cependant que I'étape d’édulcoration ne suffise pas pour améliorer le golt d’'un produit.

D’autres stratégies de masquage doivent alors étre utilisées.
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IV.3. Masquage

L’amertume est une notion a prendre en compte pour le formulateur. Dans les
compléments alimentaires, les composés les plus amers sont la vitamine B1, la vitamine B2, la

vitamine B5, le Fer, la caféine ainsi que les extraits de plantes.

Afin de masquer I'amertume des ingrédients actifs, il existe plusieurs parades pour le
formulateur. La premiére parade est d’adapter la forme galénique du produit en favorisant les
formes présentant une barriere physique entre l'ingrédient amer et les récepteurs gustatifs. Il

s’agit de formes comprimés pelliculés, gélules et capsules.

La deuxiéme parade est l'utilisation d’arébmes et d’édulcorants comme évoqués précédemment.

Il est alors ainsi facile de masquer le goUt de certains ingrédients.

La troisitme parade est d’avoir recours a de techniques de formulation spécifiques, qui
entrainent ainsi un colt supplémentaire. Ce colt ne fait pas systématiquement partie d’'un
budget de développement d’'un complément alimentaire. Cependant, ces techniques sont
largement utilisées dans le domaine pharmaceutique, et seront donc présentées comme des

solutions envisageables pour le complément alimentaire [74].
Ces techniques sont :

- La microencapsulation qui consiste a enrober par une matrice, généralement

hydrophobe, l'ingrédient présentant 'amertume,

- Les résines échangeuses d’ions, qui consiste a piéger l'ingrédient grace a des liaisons
ioniques, a condition qu’il s’agisse d’une molécule ionisable. Cependant ces composés
ne sont pas autorisés dans le domaine alimentaire et ne sont donc pas applicables pour

un complément alimentaire,

- Les complexes d’inclusion, qui consiste a piéger l'ingrédient au sein d’'une matrice

comme les cyclodextrines,
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La granulation qui est une technologie fréquente dans les formes comprimées. La
granulation peut permettre d’obtenir des grains moins solubles en bouche et limiter le
golt amer. Cette technique permet également de limiter la surface d’échange entre la

substance amere et la langue,

L’adsorption, qui consiste a adsorber les molécules améres sur une autre matiere

permettant d’obtenir une version moins soluble dans la salive,

L’approche pro-drogue, qui n’est pas applicable pour tout type d’ingrédient (par exemple
non applicable pour un extrait de plante). La pro-drogue est chimiquement différente de

la molécule initiale et ne présente ainsi pas nécessairement d’amertume,

Les inhibiteurs d’amertume, ces molécules sont encore en développement car
'amertume est liée a un signal complexe généré par les récepteurs gustatifs.
Cependant, il est aujourd’hui possible de masquer 'amertume de certains composés
grace a ses inhibiteurs qui viennent se fixer directement sur les récepteurs d’amertumes

et jouent ainsi le réle de compétiteurs,

La modification des caractéristiques rhéologiques du produit. Dans le cas d'un
comprimé, l'utilisation d’alginate en surface permet de créer en bouche un manteau
gélifié qui limite la surface d’échange entre les molécules améres et les récepteurs

gustatifs.
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IV.4. Aromatisation : cas pratique d’une poudre vitaminée a

disperser directement en bouche

L’aromatisation représente |'étape qui consiste a donner du godt au complément

alimentaire.

Dans le cas pratique, quinze combinaisons aromatiques ont été travaillées, représentant plus

de 150 essais, afin de définir les quantités optimales en arébme.

Les enjeux étaient les suivants :

Que l'aromatisation convienne au public ciblé. En effet les golts sont sensiblement
différents selon I'dge du consommateur. L’enfant préférera les golts chocolat, banane,
cola ou fraise, proches des sucreries et des desserts, tandis qu’un senior se tournera
vers des golts plus caractéristiques comme la cannelle, la réglisse ou le café ainsi que

vers des ardbmes mentholés.

Le public cerné dans le cadre de cette poudre vitaminée est un public de jeunes adultes
de 18 a 30 ans, vivant en Amérique du Sud et en Europe. |l fallait ainsi viser des goults
communs selon la géolocalisation. Les arbmes comme la pomme, la fraise et I'orange
ont ainsi servi de base pour certaines combinaisons.

Des saveurs plutot acides ont également été testées comme le cola, saveur appréciée

par ce public, et qui s’harmonise bien avec le goat acide de la vitamine X.

Que l'aromatisation soit en adéquation avec les allégations du produit et I'origine des

ingrédients.
Dans notre cas pratique, il s’agit d’'un produit vitaminé, donc il s’agit de travailler avec
des arbmes dynamiques qui correspondent plus a cette représentation de vivacité. Les

arbmes comme l'orange, la péche, I'abricot, le citron et le citron vert ont donc été testés.

La deuxiéme allégation du produit est un bénéfice pour le systéme immunitaire, 'arbme

miel a donc été également envisagé car il véhicule une image de réconfort.
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De plus, I'extrait de plante utilisé est un extrait de plante sauvage. Les arbmes fruits des
bois, baies, myrtille, framboise ont donc été également testés, de par leur nature plus

sauvage.

- Que l'aromatisation s’harmonise avec le golt intrinséque des ingrédients utilisés. En
effet, tous les arbmes ne s’associent pas bien avec I'acidité ou 'amertume. Certains la

masquent facilement, d’autres la relevent comme le montre le tableau 12.

Tableau 12 - Compatibilité des ardmes selon le goiit intrinséque d'un produit [75]

Amertume Acidité
Abricot X
Ananas X X
Banane X X
Cannelle X
Caramel X X X
Cassis X X X
Cerise X X X X
Chocolat X X X
Citron X X X
Citron vert X X X
Coco X
Fraise X X
Framboise X X
Grenade X X X
Menthe poivrée X X
Miel X X X
Midre X X X
Orange X X X X
Péche X
Pomme X X X
Raisin X
Réglisse X X
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Le travail sur les combinaisons aromatiques s’est articulé sur plusieurs axes :

- Que les arbmes s’harmonisent entre eux.
En effet, certains arbmes ne vont pas bien ensemble : le cassis et la framboise

s’harmonisent bien tandis que le cassis et 'orange ne vont pas ensemble.

- Que les combinaisons soient originales et tendance
Il était intéressant de travailler sur des associations nouvelles, tester des associations
originales afin de surprendre le consommateur. Par exemple I'association de I'orange et
de la fraise a été testée, la pomme et la framboise également, a I'image de boissons
commercialisées. L’association d’arbmes fruités avec I'arbme cola a également été

testée afin de rendre le produit plus attractif.

- Que les combinaisons restent familiéres
Le challenge était de proposer des combinaisons originales, mais qui ne perdent pas
trop le consommateur. Il fallait ainsi rester sur des arémes conventionnels. Le kumquat
et la fleur de sureau ont par exemple été testés, mais il s’agissait d’arbmes trop

spécifiques.

Lors de cette étape d’aromatisation, le travail de formulation a été effectué sur des quantités
suffisantes (minimum cing unités en masse), afin d’homogénéiser au mieux les arémes et les
édulcorants, présents en trés faible quantité. Le mélange des poudres a ce stade s’est effectué
grace a un mélangeur de type TURBULA, avec un temps de mélange fixé a dix minutes et une

vitesse de vingt-deux tours par minute.

Ces combinaisons ont été évaluées par un jury de dégustation interne composé d’une
dizaine d’individus.
Certaines combinaisons n’ont pas été jugées intéressantes vis-a-vis de la cible : par exemple la
combinaison pomme / poire, jugée pas assez dynamique. D’autres ont été jugée comme hors-
sujet, car elles n’étaient pas en adéquation avec les allégations du produit comme la

combinaison cerise / cola.
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Aprés un premier travail de dégustation, quatre combinaisons ont été retenues. Par souci de
confidentialité, elles ne seront pas révélées.

Les arbmes sélectionnés sont mis en ceuvre dans la formule a raison de 0,0067% a 0,08% m/m
par unité (cf. Tableau 13). Il s’agit de trés faibles quantités. L’utilisation d’additifs a de tels
pourcentages souléve le probléeme de 'homogénéité des ingrédients dans le mélange. En effet,
des les étapes de formulation, il faut envisager le changement d’échelle et I'adaptabilité de la

formule au procédé.

Tableau 13 - Formule finale de la poudre vitaminée aromatisée, 2 mettre en bouche

Ingrédient Réle Quantite
(Pourcentage dans la formule)
Vitamine X | Actif 12,50
Sel de la vitamine X Actif 417
Minéral Y Actif 0,67
Minéral Z Actif 0,003
Extrait de plante Actif 10
Xylitol Diluant / Edulcorant 16,67
Sucralose Edulcorant intense 0,025
Acesulfam K Edulcorant intense 0,05
Aréme 1 Aréme [0,0067-0,08]
Aréme 2 Aréme [0,0067-0,08]
Mannitol Diluant / Edulcorant QSP 100
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IV.5. Meélange et homogénéisation : une étape critique

Dans un complément alimentaire, la quantité d’aréme dépasse rarement les 0,5% en
masse. Quel que soit I'échelle sur laquelle on travaille, cette quantité est trés faible et il est
donc important de mettre en place des systémes de mélanges performants afin que

I’'hnomogénéisation soit la plus optimale possible.

Il existe trois mécanismes de mélange difficilement dissociable dont la prépondérance est

imposée par le type de mélangeur utilisé [76] :

- Le mélange par diffusion : il s’agit d’'un déplacement individuel des particules initié par
des chocs et aboutissant a une redistribution individuelle des particules. |l s’agit d’'un

mécanisme lent.

Le mélange par convection: dans ce cas, un ensemble de particules est mis en

mouvement par un mobile au sein du mélangeur

- Le mélange par cisaillement : dans ce dernier cas, des plans de glissement de couches

de particules apparaissent sous une action meécanique.

L’'un des inconvénients majeurs du mélange de poudres est que lorsque les particules sont
mises en mouvement, elles peuvent aussi bien se mélanger que ségréger selon certaines
caractéristiques des constituants : la différence de taille de particules dans le mélange, la

différence de forme et la différence de densité.
Il existe de nombreux mélangeurs classés en diverses catégories :
- Les mélangeurs convectifs : ces appareils sont constitués d’'une cuve de mélange fixe
dans laquelle un organe d’agitation se trouve en rotation a des vitesses considérées

comme moyennes. On retrouve dans cette catégorie les mélangeurs a pales, les

mélangeurs a vis ainsi que les mélangeurs a haut cisaillement.
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Figure 29 - Mélangeur convectif a vis orbitales Figure 28 - Mélangeur convectif a rubans

- Les mélangeurs a tambour. Ces appareils sont trés simples dans leur conception, ils
sont constitués d’'une cuve qui est mise en rotation par un systéme d’entrainement plus
ou moins complexe. Certains appareils sont plus couramment utilisés : les mélangeurs a

double cbne, les mélangeurs a double cuve en V et les containers.
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- Les mélangeurs statiques. Dans cette catégorie d’appareils, le mélange des poudres se
fait par I'’écoulement des solides a travers un dispositif fixe. L’écoulement peut étre
gravitaire ou dd a la circulation d’'un gaz. On distingue : les mélangeurs a lit fluidisé, les

mélangeurs en silo et les mélangeurs en ligne.

2
S

Figure 32 - Principe d'un mélangeur en lit fluidisé : en vert le flux des
poudres, en noir les flux d'air

Dans notre cas de figure, nécessitant une homogénéisation optimale de 'aréme dans la masse
totale de poudre, le choix technologique va dépendre de I'état de coulabilité des poudres en

question.

- Pour des poudres cohésives, il est indiqué de choisi un mélangeur a haut cisaillement
pour rompre les liaisons particule-particule. Les vitesses d’agitation sont généralement

plus élevées par rapport aux autres systemes (jusqu’a 1000 tr/min)
- Pour des poudres a écoulement libre, le choix d’'un mélangeur convectif est privilégié

afin de limiter la ségrégation. Les mélangeurs de type planétaire sont appréciés

notamment pour la facilité d’incorporation des matiéres dans le mélange.
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Cependant, dans l'industrie pharmaceutique, les mélangeurs a tambour sont couramment
utilisés. lls présentent I'avantage de ne pas présenter de mobile d’agitation ce qui induit une
grande facilité de nettoyage : un critére de choix important.

Dans ce cas de figure, il est classique de procéder en plusieurs étapes de mélange. L’aréme
est incorporé dans une partie du mélange a réaliser avec les autres composés minoritaires,
pour former un « prémix ». Ce prémix, réalisé dans un mélangeur de plus petite taille, sera par

la suite mélangé aux autres constituants pour le mélange final.
Une fois 'homogénéité du mélange obtenu par ces solutions, une fois les additifs répartis de

facon homogeéne dans la masse de poudre, celle-ci sera préte pour les étapes de mise en

forme et de conditionnement.
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CONCLUSION

L’aromatisation d’'un complément alimentaire souléve des enjeux transverses mais
complémentaires, qu’il faut intégrer afin de plaire au consommateur, et d’'améliorer 'observance

du produit :

- Premiérement, des enjeux marketing sociologiques et psychologiques: il faut
comprendre le consommateur, ce qui le motive a acheter un produit, mais également
comprendre ses golts, comment ils se sont établis dans sa propre histoire. Il s’agit
également d’étre a I'’écoute des tendances afin de proposer un produit nouveau, qui plait

et qui se démarque sur le marché.

- Deuxiémement, des enjeux réglementaires: les compléments alimentaires, leurs
ingrédients actifs et les additifs sont encadrés par les réglementations locales qu’il faut
respecter. |l faut tenir compte des différences entre les réglementations selon les pays,

notamment si le produit est destiné a I'export et a un lancement mondial.

- Troisiemement, des enjeux de formulation : aromatiser, c’est un travail en étape, qui ne
consiste pas seulement en l'utilisation d’arbmes, mais qui consiste a trouver le gout
optimal d’un produit. Ce travail passe par une évaluation objective du godt,
'apprentissage d’'un langage commun a travers un jury de dégustation, mais également

par l'utilisation de stratégies de modification du golt comme les édulcorants.

- Finalement, des enjeux sur le procédé de mélange. En effet, l'utilisation d’arbmes
signifie de mettre en ceuvre des quantités trés faibles, inférieures a 0,5%. Cela souléve
la question de ’'homogénéité et de penser, dés les étapes de formulation, aux procédés

qui seront employés dans les étapes qui suivront la formulation.
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ANNEXES

Résultats de l'étude des formes galéniques principales des compléments

alimentaires réalisée sur 469 produit de 7 laboratoires leaders sur le marché.
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Annexe 2: Réglement (CE) n°1334/2008 du Parlement européen et du Conseil du 16
décembre 2008
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L’aromatisation des compléments alimentaires : un enjeu de formulation

Le marché des compléments alimentaires et de plus en plus en essor. Face a la montée de la demande, les industriels
du complément alimentaire doivent trouver de nouvelles stratégies afin d’attirer et fidéliser le consommateur.
L’aromatisation des compléments alimentaires représente une clé dans cette démarche. En effet, a travers |'utilisation
d’ardmes qui plaisent, d’arémes tendance et nouveau, I'industriel est en mesure de proposer un produit agréable, et
ainsi améliorer 'observance de son produit. L’aromatisation devient alors une étape primordiale pour le formulateur.
Dans ce travail de thése d’exercice, les notions de bases sur les compléments alimentaires seront explicitées : que
sont-ils, de quoi sont-ils composés et sous quelles formes sont-ils présentés. Aromatiser un complément alimentaire,
c’est cerner le godt de son consommateur, et pour comprendre son godt, il faut comprendre comment se construit le
go(t chez un individu. Cette thése reprend également les bases sur les ardmes, ce qu’ils sont.

Enfin, a travers un cas pratique, la démarche du formulateur et aromaticien est présentée, dans le cadre d'un
complément alimentaire.

Flavoring of food supplements : a formulation challenge
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