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Liste des abréviations

A : Acide

AG : Acide Gras

AGS : Acide Gras Saturé

AGI : Acide Gras Insaturé

AGPI : Acide Gras Polyinsaturé
AGE : Acide Gras Essentiels

AGT : Acide Gras Trans

CPG : Chromatographie Phase Gazeuse
CG : Corps Gras

Cu :Cuivre

CO.G.B : Corps Gras de Bejaia
ECET : Escherichia coli Entero Toxique
EDTA : Ethyléne Diamine TetraceticAcid
H : Hydrogéne

H% : Humidité

HE : Huile Essentielle

IP: Indice de Peroxyde

IA : Indice d"Acide

NI : Norme Internationale

MG : Matiere Grasse

max : maximum

min : minimum

méqO; : milliéquivalent d’Oxygene
NF : Norme Francaise

NE : Norme d’Entreprise

Ni : Nickel

ppm : partie par million

O : Acide Oléique

OG : Origanum glanulosum

OOO : Triglycéride

OOO : Trioléine

O, : Oxygéne

S : Acide stéarique

SSS : Tristéarine

T :Ton

TF : Thymus fontanesii

TN : Thymus numidicus

UPOQ7 : Unité de Production de la margarine
Ul : Unité International

V : Volume

W/O : Water/Qil
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Glossaire

- Carotene : C'est un|pigment|de couleur|orange]ldimeére|de la|vitamine A| Il est important pour

lajphotosynthése| 1l se présente majoritairement sous les formesHet B-caroténelet plus

minoritairement sous les formes g, v, 6 ou {-caroténe.

- Bacteriostatique : Tout phénomeéne ou de toute substance, notamment antibiotique (tétracyclines,
chloramphenicol, macrolides), capable d'inhiber la multiplication des bactéries sans les tuer.
-Additif : Est une substance ajoutée aux denrées alimentaires pour remplir certaines fonctions

technologiques, comme pour colorer, sucrer ou conserver.

- Lécithines : Lipide phosphoré complexe, abondant dans certains aliments (jaune d'ceuf, soja) et

dans certains organes (cerveau), et utilisé comme additif alimentaire.

-Emulsifiant : Est une substance qui par définition permet d'obtenir une émulsion, c'est-a-dire le

mélange homogene de deux substances qui sont normalement non miscibles, comme l'eau et I'huile.

-Pasteurisation : Traitement de certains produits alimentaires, consistant a détruire les micro-
organismes, notamment pathogeénes, par chauffage (entre 60 et 90 °C), sans ébullition, suivi d'un

refroidissement brusque conservation des aliments par ce procédé.

- Organoleptiques : L'adjectif organoleptique est utilisé pour qualifier une substance qui favorise

I'excitation d'un récepteur sensoriel. Ainsi le|godt| la texture, l'odeur ou encore l'aspect visuel

constitue les principales propriétés organoleptiques de lafnourriture| Plus généralement, les qualités

organoleptiques sont définies comme étant I'ensemble des propriétés mesurées par les différents
sens de l'individu. Jugées dans le cadre d'une analyse sensorielle, ces propriétés peuvent permettre

de dégager un profil sensoriel.

-Shortenings : Le shortening est une matiére grasse solide a température ambiante et utilisee pour
fabriquer des pates frivoles et d'autres produits alimentaires. Le shortening est utilisé dans les

patisseries qui ne doivent pas étre élastiques, comme le gateau.

-Bacteries saprophytes : Sont des bactéries qui ne se développent pas dans un organisme vivant,
mais se nourrissent des déchets générés au sein de celui-ci. On les oppose aux bactéries pathogénes

qui pénetrent dans le corps, s'y développent et sont responsables d'infections.

-Rancidité : Etat, qualité de ce qui est rance, avec des taches provenant de la mauvaise qualité
L'aspect de cette peinture est tendre et lumineusement mat; aucune rancidité n'en jaunit les nuances

roses, azurées et blanches


https://fr.wikipedia.org/wiki/Pigment
https://fr.wikipedia.org/wiki/Orange_(couleur)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Dim%C3%A8re
https://fr.wikipedia.org/wiki/Vitamine_A
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https://fr.wikipedia.org/wiki/Alpha-carot%C3%A8ne
https://fr.wikipedia.org/wiki/B%C3%AAta-Carot%C3%A8ne
http://sante-medecine.journaldesfemmes.com/faq/19333-gout-definition
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Introduction

Maitriser I’oxydation est indispensable pour gérer 1’évolution des systémes biologiques dans
leur complexité, en particulier dans le cas des aliments dont la dégradation peut avoir des
consequences en sécurité alimentaire. Parmi ces produits alimentaires la margarine, émulsion

plastique constituée essentiellement de deux phases grasse et aqueuse [1].

L’oxydation des lipides est une cause majeure de dégradation de la margarine lors de sa
fabrication et de sa conservation. La conséquence la plus perceptible de celle-ci est 1’apparition
d’odeurs désagréables qui conduisent souvent au rejet du produit par le consommateur. Ainsi, pour

garantir une durée de conservation prolongée, les antioxydants sont largement utilisés [1].

Les huiles et les graisses ont toujours constituée une partie importante de |"alimentation
humaine. lls font partic de tout aliment. En technique culinaire, comme dans 1’industrie
agroalimentaire, on utilise différents types de corps gras dans la préparation des aliments.

Dans les industries agroalimentaire les corps gras les plus utilisés sont les huiles végétales fluides
(tournesol, soja, colza) on plus « solide » ou concrétes comme les huiles de palme, de palmiste et de
coprah [2].

Les lipides assurent au moins trois fonction fondamentales dans le monde des mammifeéres. En
premier lieu, les graisses alimentaires formées a plus de 95% par des triglycérides sont des sources
concentrées d”énergie [3].

L utilisation énergétique des graisses alimentaires libéré 9 k calories par gramme. La deuxiéme
fonction concerne la structure des membranes cellulaires, de puis des nombreuses années, il est bien
connu que les acides gras sont des constituants des toutes les membranes cellulaires de I"organisme,
ce rble de structure est loin d"étre purement inerte car il se double d'un troisieme réle, dit
fonctionnel. Les acides gras participent non seulement a la cohésion physico-chimique des

membranes cellulaires, mais également a des nombreuses régulations métalliques [3].

La phase aqueuse quant a elle représente environ 16 a 18 % de la composition globale de la
margarine. Elle est constituée soit d’eau soit de lait, soit d’'un mélange eau/lait. Elle est la plus
sensible des constituants de la margarine, a des contaminations microbiennes, et nécessite donc une
pasteurisation préalable [4]. Le sel est considéré comme un agent antimicrobien efficace, additionné

sous forme d’une saumure limpide et claire [5,6]. L’acide surpique inhibe surtout les moisissures,

-
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mais aussi a un degré moindre les levures et méme les bactéries [7] et I’acide citrique a un effet

antimicrobien notable [8].

Dans ce contexte s’inscrit ce présent travail, dont le but principal est d’étudié quelques
parametres physico-chimiques et microbiologiques de la margarine de table « La Belle », ainsi que

d’évaluer I’effet conservateur de quelques huiles essentielles sur ces parameétres.

Les analyses physico-chimiques réalisées sont les suivants:
- Taux d’humidit¢ ;
-  Test d’amidon ;
- Acidité ;
- Indice de peroxyde ;

- Tauxdesel;

Concernant les analyses microbiologiques, d’apres le Journal Officiel Algérien, le contrble
microbiologique la margarine de nécessite la recherches de cing groupes de germes : les germes
aérobies totaux, les coliformes fécaux, Staphylococcus aureus, les salmonelles et les levures.

-
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Chapitre | Procédés de transformation des corps gras

Les procédés de transformation des corps gras consiste a répondre a un besoin
fonctionnel de matieres grasses concrétes lie aux propriétés de texturation par cristallisation et
plus généralement pour assurer des propriétés de consistance, de plasticité, des caractéres
croustillant, croquant, etc., ainsi que pour améliorer la stabilité vis-a-vis des altérations
oxydative et thermo-oxydative au cours des différentes utilisations. Il existe trois procédés de
transformation autorisés en alimentaire :

L’hydrogénation, le fractionnement et 1’ inter-estérification [10].

1. Hydrogénation

C’est un procédé chimique permettant de durcir ’huile ou la graisse en fixant de
I’hydrogéne sur les doubles liaisons des acides gras insaturés en présence d’un catalyseur,
généralement du nickel [10].

—CH=CH—+H; =—» CH,— CH,—

Il existe deux types d’hydrogénation :

= Hydrogénation totale

Elle est caractérisée par des pourcentages élevés en solide a une température donnée
avec des indices d’iode réduits ; si la réaction est menée a son terme, tous les acides gras
insaturés sont t transformées en AGS, selon les conditions mises en ceuvre (niveau de
fraicheur du catalyseur et température de la réaction) [10].

= Hydrogénation partielle

Leur emploi est de plus en plus limité dans les margarines du fait de leur effet négatif au
niveau nutritionnel. L’hydrogénation particlle des doubles liaisons s’accompagne de la
formation plus ou moins importante d’isoméres géométriques Trans (AGT, principalement
monoinsaturés) [10,11].

La qualité des produits obtenus lors de la réaction d’hydrogénation dépend de plusieurs
facteurs tels que les conditions opératoires (température, pression d'hydrogéne, type
d'agitation et sa puissance) et le type de catalyseur (Cu, Ni) [12].

e Processus de I’hydrogénation

L’huile est introduite dans I’hydrogénateur et portée a la température de 150°C, puis un
catalyseur (sel de cuivre ou souvent a base de Nickel) est finement suspendu dans ’huile, on
crée alors le vide et on introduit I’hydrogene sous agitation appropriée [13]. La réaction est
exothermique ; ceci fait monter la température, lorsque elle atteint 200°C un systeme de
refroidissement se déclenché automatiquement. En parallele un autre systeme contréle la

pression en réglant la vanne d’injection d’Hp.
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Lorsque I’opération est terminée on rétablie la pression atmosphérique par évacuation de
I’hydrogene en exces en injectant de 1’azote. Quand la température est aux environs de 80 a
90°C suivant les huiles, on envoie la masse a la filtration ou le nickel doit étre séparé
entierement. Des traces (quelques ppm) de nickel résiduaire aboutissent a des problemes de
couleur et réduisent la stabilité de I’huile finie [14]. Les dimensions des particules du
catalyseur sont d’une importance extréme car des particules ultrafines sont plus actives mais
aussi plus difficiles a filtrer. Normalement on enléve la plus grande partie du catalyseur sur un
filtre presse tandis que le reste est séparé dans un filtre de polissage. Enfin le produit de

I’hydrogénation est désodorisé [13].
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Figure 1 : Schéma d’une installation d’hydrogénation [13].
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Figure 2 : Les étapes de 1’hydrogénation [15].

Controle de I’étape

L’opération de I’hydrogénation est suivie au moyen de l’indice d’iode, I’indice de
réfraction et le point de fusion [16].
L’hydrogénation consiste a diminuer le nombre d'instaurations en les remplacant par des
atomes d'hydrogene. Par conséquent, la stabilité des huiles a I'oxydation est améliorée car les
doubles liaisons sont plus susceptibles a s'oxyder lors de l'entreposage des huiles [17].
Cependant ce processus provoque l’apparition d’acides gras trans (tous les acides gras
insaturés devient saturées) et de composés intermédiaires [10], c'est pourquoi les industriels
se tournent de plus en plus vers des procédés (fractionnement) certes plus colteux mais

empéchant la formation de tels composés [18].

2. Le fractionnement
C’est un procéde physique qui consiste a faire cristalliser par un refroidissement selon

un baréme établi [10], on obtient alors 2 phases :

-
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o Oléine : fraction fluide, constituée de triglycérides a faible point de fusion, type OOS

ou OO0

o Stéarine : fraction solide, constituée de triglycérides a point de fusion élevé, type SSO

ou SSS [18].

Le fractionnement a pour but de réaliser une séparation entre les constituants des huiles

grace a leur point de fusion.

Soit par exemple O I’acide oléique (N ), le triglycéride OOO peut étre représenté

comme suit : C -~/
(O AVAVAN

C—- /"\N\

De la méme fagon, soit S I’acide stéarique (

triglycéride SSS est :

[18].
3. Inter-estérification

“=2) (= acide gras saturé), la structure du

C’est un procédé chimique ou enzymatique, elle correspond a la modifier de la structure

glycéridique des corps gras par réarrangement moléculaire des acides gras sur le glycérol

(alcool).

Soient par exemple O I’acide oléique, S I’acide stéarique, OOO la trioléine, SSS la

tristéarine [18].

On peut écrire : 2000 + 2SSS «— 0OO0S + OSO + SSO + SOS

C_AAAN
C_"AAN
C_NAAAN
C "N C — ™
c.r~n  t  c_An
C_ ANAN C Y

C = e
C-
C AR
C "N\ C-"VWN
C ™, [GIVAVAVAN

La réaction est effectuée sous vide dans un bassin d’acier inoxydable agité et a une

température €levée (100 a 200 °C). La réaction est favorisée par la présence d’un catalyseur

adéquat (éthylate de sodium) [18, 19].

|
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L’inter-estérification devient une technique de transformation de plus en plus importante
qui a pour but de modifier le comportement d’une huile ou d’une graisse (point de fusion)
sans modifier sa composition en acides gras.

Souvent, le point de fusion s’éléve. Par exemple,

e L’huile de soja : le point de fusion passe de — 7 °C 4 6°C
e L’huile de palme : le point de fusion passe de + 40 °C (visqueux) a + 47 °C (solide).

La margarine obtenue avec des huiles inter-estérifiées confére une structure plus stable

et fine [18].

)
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1. Généralites sur la margarine

1.1. Définition

La margarine est une émulsion du type eau dans 1‘huile (W/O) qui comprend deux

phases essentielles :
> Une phase continue : la phase grasse.
> Une phase dispersée : la phase aqueuse.

Elle contient aussi des additifs (lécithines, monoglyceérides, sel, colorant, antioxydants,
conservateurs, vitamines) répartis en partie dans la phase grasse (solubles ou dispersals dans
les corps gras) et en partie dans la phase aqueuse (solubles ou dispersals dans 1‘eau et/ou le
lait) [20].

A la différence du beurre, la margarine n’est pas fabriquée a partir du lait. L origine de
ses acides gras est diverse, principalement végétale. Elle est préparée au début en
émulsionnant des graisses animales avec de 1‘cau et du lait ou de la creme. On emploie a
I’heure actuelle une grande variété de corps gras, allant des huiles végétales plus ou moins
hydrogénées. Les margarines sont préparées avec des huiles contenant principalement des
acides gras en C18 ; elles consistent en un mélange de 2 ou 3 qualités d‘huile partiellement

hydrogénée [20].

1.2. Composition de la margarine
Toutes les margarines ont en général une composition globale identique :
> 80 % a 82 % de lipides, appelé la phase grasse ;
> 16 % a 18 % d’eau et/ou lait, constituant de la phase aqueuse ;
> 2 % d’additifs, obligatoires (antioxydants, ....) ou facultatifs (amidon, sucre, etc.).
Les huiles utilisées pour la margarine sont de 2 sortes :
> Concreétes (solides a température normale) : coprah, palme, palmiste.
> Fluides (liquides a température normale) : arachide, tournesol, soja, colza, mais,

graines de coton [11].

Les additifs et auxiliaires technologiques de la fabrication de la margarine comprennent

les émulsifiants, les colorants, les vitamines, les arémes, le sel, les produits conservateurs et

les régulateurs de pH [21].

-
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e Agents emulsifiants

Gréace aux émulsifiants, la margarine acquiert sa consistance assez dure a temperature
ambiante, mais assez souple pour étre tartinée. Les plus couramment ajoutés sont la lécithine
de soja ou les mono et di-glycérides d'acides gras [21].
e Ardmes

Afin d'améliorer les propriétés organoleptiques de la margarine, I'ajout de lait aromatisé
ou de beurre est couramment utilisé pendant le processus de fabrication [21].
o Colorants

La couleur recherchée dans l'industrie de la margarine est celle du beurre, c'est-a-dire
une couleur jaune-orange de caroténe. Pour cela, on ajoute a la phase grasse des béta-
carotenes ou on utilise ceux qui sont directement contenu dans I'huile de palme [21].
e Sel

Le sel contribue a la protection du produit contre les dégradations microbiologiques et
en méme temps a améliorer la sapidité de la margarine a la consommation [21].
« Vitamines

L'ajout de vitamines permet de rehausser les propriétés diététiques de la margarine. On
utilise surtout les vitamines liposolubles telles que la vitamine A et la vitamine D2. La teneur
des huiles vegétales en vitamine E est en général suffisante [21].
o Correcteur d'acidité

Pour une bonne conservation, on se sert d'acide citrique ou lactique et de leurs sels de
sodium, de potassium ou de calcium [21].
» Conservateurs

Le recours a l'acide surpigue est usuel, et actif contre le développement des levures et
des moisissures et a un degré moindre des bactéries. Cependant, comme il ne couvre pas

I'ensemble des micro-organismes et il est associé a des sels de sodium ou de potasse [21].

2. Etapes de fabrication de la margarine

La fabrication de la margarine est une technologie connue et maitrisée (figure 03). La
margarine est une émulsion d'eau dans I'huile, dans laquelle les gouttelettes d'eau sont
séparées par des cristaux de graisse [22, 23]. Le processus de fabrication présente les étapes

suivantes:
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Figure 3 : Schéma centré de fabrication de la margarine [15].
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2.1. Préparation de la phase grasse

La phase grasse représente la partie la plus importante (82 a 84%) de 1’émulsion. Elle
est composée de différentes huiles liquides a température ambiante et de "matieres grasses
hydrogénées”. Les fabricants modifient en effet la nature des acides gras pour obtenir une
margarine solide avec des points de fusion plus ou moins haut. On parle d'hydrogénation.
C'est en jouant sur le rapport entre ces deux types d'huile que I'on peut élaborer des produits
répondant a des usages variés. A ces matieres grasses sont ajoutés différents émulsifiants et
arbmes c'est-a-dire que le choix des huiles de cette phase determine, en grande partie, la
qualité du produit fini, notamment : la texture, la consistance et le point de fusion [22, 23].
2.2. Préparation de la phase aqueuse

La phase aqueuse quant a elle représente environ 16 a 18 % de la composition globale de
la margarine. Elle est constituée soit d’eau soit de lait, soit d’un mélange eau/lait. Elle est la
plus sensible des constituants de la margarine, & des contaminations microbiennes, et
nécessite donc une pasteurisation préalable. Elle est composée aussi d'émulsifiants (ils
facilitent et stabilisent I'émulsion), de sel, de sucre et d'agents d'acidité afin de favoriser la
conservation [22, 23].
2.3. Mélange
Le mélange ou émulsion est la dispersion d'un liquide en gouttelettes souvent

microscopiques dans un autre liquide dans lequel il n'est pas miscible. Pour la margarine, on
distingue alors la phase dispersée sous forme de gouttelettes (aqueuse) de la phase continue
(grasse) [22, 23].
2.4 .Emulsion

Les émulsifiants permettent de réaliser un mélange homogéne a partir de ces deux
phases non miscibles [22, 23].
2.5. Cristallisation

La stabilité finale du produit est obtenue par cristallisation de la phase grasse au sein de
I'émulsion. Cela consiste a déposer I'émulsion sur un tambour refroidi a —20°C qui provoque
la cristallisation immédiate [22, 23].
2.6. Malaxage

Le produit sort du cristallisateur sous forme d'un film. Le produit est acheminé par
trémie jusqu'au malaxeur. Cet appareil va désaérer et malaxer le mélange en lui donnant

consistance, souplesse et homogénéité [22, 23].

=
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2.7. Conditionnement

Conditionnement du produit sous enveloppage (margarines traditionnelles) ou en pots

confectionnés en différents matériaux [22, 23].

3. Types de margarine

Depuis son développement, la margarine a été infiniment modifiée et amélioré, donnant

lieu a la gamme de produits maintenant disponible sur le marché [24].
Tableau 1 : Différents types de margarines [19, 25, 26,27].

Margarine pour usage
domestique « margarine de

table »

ePréparer a partir de
triacylglycérols riches en
acides gras insaturés ;

o Suffisamment fermes a
20°C;

« Aisément tartinables et

qualités  organoleptiques
proche de celles du beurre;

o La teneur en eau entrel6 et
18% ;

e Apport
740,65 kcals pour 100 g.

«Selon la teneur en acides

énergétique  de

gras  polyinsaturés  on
distingue : moins de 10%
(margarines dures); 10 a
20% semi-
dures); 20 a 30%

(margarines molles) et plus

(margarines

de 30% (margarines extra-

molles

Margarines diététique

« margarine spéciale »

Facilement tartinables a
la  température  du
réfrigérateur ;

Apport énergétique de
382,27kcal pour 100g ;
Ces produits contenants
50%

grace a

d’eau stabilisées

I’emploi
d’émulsifiant comme le
phosphate disodique, la

gélatine. ..

Margarines pour ’industrie

alimentaire

« Elles présentent une bonne
plasticitt dans un large
éventail de température ;

« Consiste en une variété
assez étendue de produits
pour feuilletage et pates
levées, utilisés en

boulangerie, patisserie,
biscuiterie, cremes glacées,
etc....;

e Ces  produits  doivent,

notamment, ne pas contenir

d’acides gras libres et étre

résistants a I’oxydation.

=



Chapitre 11 Margarine

4. Caractéristiques principales de la margarine
Selon les différentes recettes et les méthodes utilisées, la margarine pourra avoir une
technicité particuliére. Cela consiste en effet a jouer sur les nuances des caractéristiques
principales:
e Couleur: jaune péle due a I'huile de palme naturellement colorée ;
o Texture: lisse et homogeéne ne présentant pas de grains, de taches et d'alvéoles ;
o Consistance: dureté plus ou moins grande (mesure de pénétrometre) ;
o Plasticité: malléabilité qui permet a la margarine de s'étirer ou de s'aplatir sans se
rompre ;
o Souplesse: la margarine se préte aux déformations aussi bien au froid qu'a chaud ;
o Fondant au palais : a la dégustation le gras doit fondre rapidement dans la bouche
[22].

5. Conditionnement et méthodes de conservation

5.1. Conservation et conditions d’utilisation de la margarine

Les margarines étant des produits alimentaires, leur durée de vie est limitée car elles
peuvent subir un certain nombre d’altération. En matiére de gout, il peut étre altéré par un
rancissement dd a I’oxydation. Au niveau microbiologique, il peut y avoir un développement
de moisissures cause par un stockage dans I’humidité. Pour éviter 1’altération de la
margarine, il faut la stocker dans de bonnes conditions et en particulier dans des locaux secs

et tempérés (10 a 13°C), a I'abri de toute source vive de chaleur et de lumiére [22].

5.2. Facteurs de détérioration de la margarine

Les facteurs d’altération de la margarine peuvent étre d’ordres physique ou chimique et
surtout bactériologique.

La margarine, étant formée d’un pourcentage élevé de matiéres grasses, est
sensiblement exposée a 1’oxydation. Cette dernicre est a I’origine de 1’odeur de rance qui est
licea:

> la lumiere : en particulier les rayons UV qui exercent une action catalytique ;
la température élevée et la durée de stockage ;
la présence des germes lipolytiques ;

le taux d’insaturation que contienne la phase grasse ;

YV V V V

I’exposition de la margarine a I’oxygene atmosphérique.
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L’altération physique est due a la modification de la consistance de la margarine. Elle
est due a son tour au phénomeéne de recristallisation. La formation de ces cristaux entraine la
réduction de la phase liquide par rapport a la phase solide et conduit en général a la perte de la

texture, la flaveur et 1’apparence recherchée [28].

5.3. Conservation et stockage

Fondamentalement, on devrait stocker les huiles et les graisses au frais, dans 1’obscurité,
a I’abri des odeurs et de la lumiére. Les huiles, le beurre et la margarine a 1’état naturel ont
tendance de se dégrader légerement et de devenir rapidement rances. Les huiles raffinées et
les graisses exemptes d’eau ont une durée de conservation supérieure. Les graisses peuvent
étre également congelées [22].

Les températures basses ralentissent le processus de dégradation de la graisse, sans
toutefois pouvoir de 1’empécher. Les acides gras satures sont chimiquement stables et les
insaturés essaient de décomposer leur double liaison et de lier deux atomes d’hydrogene a
chaque double liaison. Plus un acide gras possede de doubles liaisons, plus la température de

I’huile sera élevée, et d’autant plus les atomes d’hydrogéne seront attirés [22].

5.4. Quelques conservateurs naturels utilisés dans notre études «cas des huiles
essentielles »

Les espéces de la famille des Lamiaceae sont utilisées depuis trés longtemps par
I’Homme et sont considérées d’une grande importance en raison de leur utilisation en
médecine traditionnelle, culinaires, en cosmétique, en tant qu’aromatisants et pour la
production des huiles essentielles commercialisées a travers le monde, en particulier dans la
région méditerranéenne [30].

Cette famille est tres importante dans la flore d'Algérie et divisée taxonomiquement en
plusieurs genres dont certains sont de détermination délicate en raison de la variabilité
extréme des especes [31]. Thymus, Origanum, Lavandula, Mentha sont quatre genres inclus
dans notre étude.

La classification des especes de cette famille botanique est donnée comme suit [31, 32] :
Régne : Plantae
Embranchement : Spermaphytes
Sous embranchement : Angiospermes
Classe : Dicotylédonae

Sous classe : Astéridae
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Ordre : Lamiales

Famille : Lamiaceae

5.4.1. Genre Thymus
Le genre Thymus L. (Tourn.) L. (Thym) est originaire de la région méditerranéenne,
environ 110 especes ont été identifiées [33]. En Algérie, il existe environ 12 espéces [31].
Thymus fontanesii Boiss. et Reut. et Thymus numidicus Poiret. sont les espéces choisis

dans notre étude.

a) Espéce Thymus fontanesii Boiss. et Reut.
= Description de ’espéce

Le calice présente 5 dents écartées plus
au moins étalées, ni comprimé ni rétréci. Ces
dents sont toutes longuement subulées, bien
plus longues que le tube, a levre supérieure
divisée dans son tiers supérieur. Les tiges sont
dressées robustes et les feuilles sont
oblongues-lancéolées entieres et glabres,
rarement hispides (T. heterophyllus). Les

inflorescences  sont plus au  moins

interrompues vers le bas et les fleurs sont

blanches ou péles a peine plus longues que le
calice (figure 4) [31]. Figure 4 : Photo de Thymus fontanesii.

= Aire de distribution et habitat

Cette espece est commune dans le Tell et endémique de 1’Algérie et de la Tunisie. Elle
se trouve au niveau des pelouses et des garrigues [31].
= Propriétés et usage

La plante entiére est trés utilisée en médecine traditionnelle comme antispasmodique,
carminatif, antitussif, antiseptique. Ses huiles essentielles sont utilisées en particulier comme
antiseptique [35, 64].
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b) Thymus numidicus Poiret.
= Description de I’espéce

Plante buissonnante a tiges érigées. Les
feuilles sont en général lancéolées (figure 5), 2-5
fois plus longues que larges avec des feuilles
florales nettement plus larges. Les fleurs sont

roses sessiles ou presque [31].

«  Aire de distribution et habitat
Espece endémique de 1’Ouest de 1’ Algérie

et de la Tunisie. Elle pousse au niveau des

pelouses [31].
- Propriétés et usage Figure 5 : Photo de Thymus numidicus.
Elle est utilisée en médecine traditionnelle algérienne pour ses propriétés expectorantes,

antitussives, antiseptiques, antispasmodiques et vermifuges [33].

5.4.2. Genre Origanum , espéce: Origanum
glandulosum Desf.

En Algérie, il existe 3 espéces qui sont :
Origanum majorana L., Origanum glandulosum
Desf. et Origanum floribundum Munby [31].
= Description de I’espéce

L’espéce Origanum glandulosum est une
plante a tiges toutes dressées. L’inflorescence est

en épis denses, a fleurs restant contigués apres la

floraison. La corolle a une lévre inférieure bien

Figure 6 : Photo d’Origanum
plus longue que la levre supérieure (figure 6). glandulosum.

= Aire de distribution et habitat

Plante spontanée endémique, développant en Afrique du Nord (Algérie et Tunisie). Elle
est commune dans tout le Tell. Elle pousse dans les broussailles et garrigues [31, 37].
= Propriétés et usage

Cette plantes présente des propriétés sédative, apeéritive, antispasmodique, stomachique,

carminative, expectorante, analgésique, antiseptique et parasiticide (contre la pédiculose), les
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rhumatismes et la cellulite. L’origan est recommandé également en cas de manque d'appétit,
d'aérophagie, de bronchite chronique, de toux d'irritation et d'asthme [38].
Les especes d'Origanum sont largement connues comme herbe culinaire, pour

assaisonner les produits alimentaires [37].

5.4.3. Composition chimique des huiles essentielles et activité antimicrobienne
Les huiles essentielles de T. fontanesi, T. numidicus et O. glandulosum ont été
caractérisees par les mémes composés majeurs incluant le carvacrol (62.7%, 46.8% et 33.8%,
respectivement), p-cymeéne (14.1%, 21.2% et 15.8%, respectivement) et y-terpinene (6.9%,
5.9% et 9.4%, respectivement). En plus, O. glandulosum est riche en thymol (25.7%). Ce qui
montre une composition chimique riche en phénols et en carbures monocycliques [29].
L’activité antimicrobienne ¢élevée des huiles essentielles riche en phénols comme le

carvacrol et le thymol est souvent rapportée par plusieurs auteurs [36, 39]

|
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1. Peroxydation lipidique et principaux facteurs de variation
La peroxydation lipidique est un phénomene général qui se produit des la présence de
I’oxygene. Tous les lipides contenant des acides gras insaturés sont concernés [40].
La peroxydation des lipides dans les aliments est principalement favorisée par :
v la chaleur,
v la lumieére,
v' la durée de stockage [41].

1.1. Types d oxydation
1.1.1. Auto-oxydation des acides gras polyinsaturés (AGPI)

L’auto-oxydation de la matiére grasse abandonnée au contact de I"oxygene constitue un
ensemble complexe de réactions non encore completement élucidées. Elles conduisent a la
rupture des chaines carbonées avec le développement de produits pour la plupart volatils, a
structure carbonylée. Les propriétés organoleptiques de la matiere grasse sont altérées [40].

L oxydation concerne les matieres grasses insaturées et comporte trois étapes qui sont
I"initiation, la propagation et la terminaison. Au cours de I'initiation, il y a formation de
radicaux libres puis de radicaux hydro-peroxydes en position a d'un double liaison. La
chaleur, la présence de trace de sel de métaux de transition et la lumiére ultraviolette sont des
agents d’initiation. Cette premiére étape, appelée également période d”induction, correspond a
une période d’adsorption lente de 1’oxygéne atmosphérique. La deuxiéme étape est la
propagation. Au cours de laquelle on assiste a une formation plus accélérée d hydro-
peroxydation, ce qui se traduit par une forte consommation d’oxygene. La derniére étape
consiste en la combinaison des radicaux formés au cours des deux premieres étapes en
composés non radicalaires [40]. Le mécanisme réactionnel de I"oxydation des lipides
comprend trois phases :

a) Initiation

C’est I’abstraction d’un atome d’hydrogéne (H.) de 1’acide gras situé sur un carbone

placé entre deux doubles liaisons (liaison hydrogene, carbone plus faible), ce qui conduit a la

formation d’un radical alkyle (réaction 1)[40, 41].

RH =3 H° + R° 1)
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b) Propagation

Le radical alkyle, trés réactif, fixe une molécule d"oxygene, pour former un radical
hydro pyroxyle instable, centre sur I"oxygene (2). Celui-ci arrache a son tour un hydrogene
labile d"un deuxiéme acide gras, formant un hydro peroxyde non radicalaire plus stable (3),
mais générant une nouvelle espece radicalaire sur le deuxiéme acide gras.
R° + O, — ROOQO° (réaction rapide)  (2)
ROO° +RH = ROOH + R° (réaction lente) (3) [40, 41].
¢) Terminaison

Pendant cette phase, les espéces radicalaires réagissent entre elles pour donner des
espéces non radicalaires, mettant ainsi fin aux cycles réactionnels (figure 3) [65].
ROO° + ROO° e [ROOOOR] e ROOR+ 0, (4)
ROO° + R° — RR (5)
ROO° + R° 3 ROOR (peroxyde cyclique) (6)

ROOH
e O
COMPOSES MONOMENSS  —— S polyméres
{dérivé es Epoxy, hydroxy. RO (RR. ROOR. ROR)
cE10) l

Composés volatils (aldéhides. hydrocarbures. alcools. cétone=s)

Figure 7 : Schéma simplifie de I"auto-oxydation [42].

1.1.2. Oxydation des lipides par I"oxygéne singulet (photo oxydation)

L activation de 1O, moléculaire en oxygene singulet s effectue soit par perte d'un
électron de I"anion super oxyde obtenue apres interaction de I"oxygéne triplet avec un agent
métallique, soit par photo-oxydation de |oxygéne triplet en présence d’un photon

sensibilisateur (chlorophylles, phéophytines, riboflavine) [40].
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1.1.3. L oxydation enzymatique
Le phénomene d’oxydation de I’AGI peut étre d’origine enzymatique et I'enzyme

généralement impliquée est la lipoxygenase [40].
Lipoxygenase O,

N\

Acide gras insaturés liores s hydro peroxydes = hydroxy acide.

Lipases\ phospholipases métaux de
Transition
Phospholipides triglycerides Radicaux libres

Auto-oxydation
Figure 8 : Mécanisme d’initiation de la peroxydation des lipides par I"activité

lipoxygenasique [43].

1.2. Conséquences des peroxydations lipidiques

e conséquences nutritionnelles qui résultent de 1’oxydation de nutriments (disparition des
vitamines A, E, C, oxydation d’acides aminés). Enfin des composés toxiques (peroxydes,
époxydes, aldéhydes mutagenes) qui s’accumulent dans les aliments.

« modifications organoleptiques (rancidité, acidité, modification de la couleur avec

apparition de brunissements) [40].

1.3. Protection des MG alimentaires contre ’oxydation :
Les industriels ont développé de nombreux moyens pour éviter cette peroxydation :
e I’inactivation des métaux pro-oxydants par de I’acide citrique, de I’acide ascorbique, de
I’EDTA (Ethylene Diamine Tetracetic Acid) ...
o la mise en ceuvre de procédés industriels limitant 1I’exposition des MG alimentaires a la
lumieére, a 1’air (procédé sous vide ou azote), a la chaleur et a la contamination par les
métaux et la bonne maitrise des procédes de traitements par la chaleur.

o I’hydrogénation des AG.

)
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e la conservation a I’abri de I’air et de la lumiére via ’emballage sous vide des MG pour
limiter I’exposition a ’air et a I’humidité, I’emballage plastifié et hermétique, I’emballage
opaque a la lumiere et I’emballage non-métallique.

« la conservation par le froid.

o I’emploi d’additifs antioxydants [41].

2. Caracteres fondamentaux de la margarine
2.1. Caractéres physique
IIs sont lies a I"état de corps plastique de la margarine et a son état d"émulsion trés fine
eau/huile. Une margarine est dite plastique, veut dire qu“elle n"est pas tout a fait solide, ni tout
a fait liquide, puisque elle contient une phase solide (partie concréte) baignant dans une phase
liquide (partie fluide). La présence d’eau dans le corps gras sous forme de fines gouttelettes
des quelques micron de diametre, forme une émulsion tres stable en raison des liaisons entre
les deux phases renforcees par les émulsifiants [26].
2.2. Caractéres Olfacto-gustatif
Parmi I'ensemble des caractéres sensoriels de la margarine : le gout et saveur. Ces
caractéres sont liés a la flaveur propre des constituants, ainsi qu I"état physique de I"émulsion
[26].
2.3. Caractéres chimique
Variables selon les types des margarines.
v La composition en acides gras de la phase grasse (la teneur en acide gras essentiels) ;
v" la nature et la teneur en divers éléments non glycéridique de la phase grasse ;
v" les indices du degré de fraicheur, acidité, indice de peroxyde [26].
2.4. Caractéres bactériologiques
Comme tout produit alimentaire, la margarine risquent détre contaminées par des
levures, moisissures, et quelques fois par des germes pathogénes ou entérotoxiques [26].
2.5. Caractéres nutritionnels
Energie métabolisable (750 Cal\Kg), riche en acide gras essentiels, vitamines
liposolubles (A, D, E) et B carotene [26].

3. Controle de qualité de la margarine
Les analyses de contrble de qualité s"effectuent tout ou long du processus de fabrication

de la margarine : matiere premiére, produit en cours de la fabrication et les produits finis [44].

.
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3.1. Contrdle de la matiére premiére (huile et graisse)

Les parametres étudiés sont organoleptiques et physicochimiques tels que : I"aspect
général, I"odeur et gout, la couleur, I"indice de réfraction, la teneur en humidité (la quantité
d’eau libre existe dans I"huile), I'indice d"iode qui permet de vérifier la composition des
produits et I"indice de peroxyde qui indique le degré d”oxydation des huiles [44].

3.2. Controle au cours de production

C’est le controle des deux phases qui consistent 1’émulsion, il concerne I"étude de
parametres suivants : la teneur en solide, la couleur du mélange, I"indice de peroxyde ainsi
que l"analyse microbiologie pour Vérifier la conformité des paramétres de production
(température des phases, pression, vitesse..). Un contrle de qualité organoleptique est
également réalisé [45].

3.3. Contrdles des produits finis
3.3.1. Controle physicochimique

Parmi les méthodes d”analyses effectuées.

» dosage de la teneur en eau : la mesure en continu du pourcentage d’eau dans la
margarine est essentielle, on la détermine suivant la méthode classique par perte de
poids du produit, apres chauffage a une température donnée durant un temps défini
[45].

> dosage du sel : la teneur en sel varie suivant I"utilisation de la margarine. Le dosage
se fait par argentimetrie sur la phase aqueuse séparée par chauffage et centrifugation
(décantation) du produit fini [45].

> indice de peroxyde : cest le nombre de milliéquivalent gramme d’oxygene actif fixé
par 1Kg de corps gras a été déterminé selon la méthode proposeée par [1].

3.3.2. Contrdle microbiologique

Les produits alimentaires peuvent renfermer des microorganismes, certains sont
indispensables car ils participent a I"élaboration ou a la transformation de I"aliment, assurant
le développement de la qualité organoleptique particuliére, ils sont souvent issus de la flore
normale de la matiére alimentaire brute. D"autres germes sont néfastes pour la qualité de
I"aliment lors de la fabrication ou de la conservation, d"autre enfin sont dangereux du point du
vue sanitaire et peuvent causer des troubles grave chez le consommateur : il s"agit des germes

pathogenes [46].

a) Coliformes

=l
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Les coliformes ne sont généralement pas dangereux de point de vue sanitaire sauf en
cas de prolifération dextrement abondante, les souches d’E. coli enterotoxique « ECET » sont
responsables des diarrhées et la souche de E. coli entero-invasifs sont infectieuses provoquant
des diarrhées aigue avec fievre [47].

« Coliformes totaux : on trouve toutes les bactéries aéro-anaérobies facultatifs, Gram-,
asporulées en formes de batonnet, capables de croitre en présence de sels biliaires et
capable de fermenter le lactose avec production d’acides et de gaz a 30°C. Les
Coliformes totaux incluent les genres suivants : Citrobacter, Klebsiella, Enterobacter
[54].

o Coliformes fécaux (coliformes thermotolérants) : coliformes fermentant le lactose
avec production du gaz a 44°C [16]. Escherichia coli est le seul membre de groupe a
étre exclusivement d’origine fécale traduisant donc une contamination féale récente, elle
a la particularité de produire I’indole sur 1’eau peptonée a 44°C [16].

b) Germes aérobies a 30°C
C‘est ’ensemble de bactéries apte a se multiplier en aérobie et dont la température

moyenne de croissance est situer entre 25 et 45°C. Cet ensemble englobe les bactéries
pathogénes et divers microorganismes d’altération [46].
c) Levures et moisissures

e Leslevures

Ce sont des champignons microscopiques qui a un stade de leur cycle biologique se
présentent sous une forme unicellulaire et se multiplient par bourgeonnement ou par
scissiparité. Les levures provoquent des changements indésirables dans les produits qui se
manifestent par une augmentation du pH, arome particuliers, etc. Parmi elles, il en est qui
peuvent utiliser les acides lactique, citrique, acétique et sorbique comme agents conservateurs
[46].

e Les moisissures

Ce sont des micromycétes, saprophytes dotés d’un grand pouvoir de dégradation, se
développant aux dépens de substrat inerte ou en voie de décomposition. L’altération des
denrées alimentaires par les moisissures résulte des modifications liées a leur développement.
Ces modifications se traduisent par des altérations de leur valeur nutritionnelle ou de leurs

qualités organoleptiques [48, 49].

d) Staphylococcus aureus

xl
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Les staphylocoques sont des cocci & Gram positif, non sporulés, immobiles, aéro-
anaérobies facultatifs. Ils produisent une enterotoxine responsable d”intoxication alimentaires
(sans fievre), qui permet de renseigner si I"aliment présente des risques pour le consommateur
[47, 50].

e) Salmonelles

Les salmonelles sont des bacilles & Gram négatif, aéro-anaérobie facultatifs, appartenant
aux familles des Entérobactériaceaes. La température optimale de croissance est de 35/37 °C,
elles supportent une gamme de pH allant de 4,5 a 9 avec un optimum de 6,5a 7, 5.

Elles sont des bactéries pathogenes, leur recherche et identification permettent de
montrer le danger possible d"un produit. Elles sont la cause principale des troubles digestifs
de type gastro-entérite (diarrhée, douleurs abdominales, céphalée, vomissement, etc) avec
frissons et fievres. La contamination se fait soit par des porteurs sains ou malades mais les

germes sont tres sensibles a la chaleur [48, 50, 51].

4. Normes de la margarine

Afin de se comprendre et de comparer valablement leurs résultats, les techniciens ont
amenés a étudier et a établir des méthodes d’essai dans des conditions et avec des matériaux
définis et spécifiés et finalement a normaliser ces méthodes auxquelles il est possible de faire

référence a 1’occasion d’échange techniques ou d’opération commerciales (tableau 2, tableau
3) [60].

Tableau 2 : Les normes physico-chimiques de la margarine [54, 55, 56, 57, 58, 59, 60, 61].

Poids 5000 + 10g

500 + 2g

250 * 29
Matiere grasse max : 84% max : 84% min : 80%
Teneur en eau 16% a 18% 16% a 18% max : 20 %
Taux de sel 0,5% a 0,75% max 0,5%
Indice de peroxyde max : 5 méqO,/kg max : 5 méqO,/kg max : 1 méqO,/kg
Acidité max : 0.2 % max : 0.2 % max : 0.3 %

g
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Tableau 3 : Normes microbiologiques de la margarine [57, 58, 59, 60, 62].

Germe testé Normes d’entreprise Normes Algériennes Normes
(COGB-La Belle de Béjaia) internationales
Coliformes fécaux Absence Absence Absence
Staphylococcus aureus  <10/g <10/g
Germes aérobies < 100/g < 100/g
Levures <10/g < 10/g < 10/g
Salmonelles Absence Absence Absence

E
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Chapitre IV

Matériels et Méthodes

1. Materiel

« 12 Boites de la margarine de table La Belle (Date de production : 12-03-2017 Lot : 070).
« Trois huiles essentielles (Origanum glandulsum, Thymus numidicus et Thymus fontanesii)
ont été obtenues par hydrodistillation par Mme BEKKA-HADJI F. Ces derniéres présentes

une composition chimique riche en phénols (carvacrol) [29].

« Preparation de I'echantillon et addition des huilles essentiels

Un échantillon
constitué de 12
prélevements (boites de
la margarine La Belle
de 2500).

Essayage de la surface des
boites avec de 1’Ethanol et
ouverture dans une zone
stérile pour éviter la
contamination de la
margarine.

Répartition de tous les
prélevements de la
margarine dans chaque
bécher (4  béchers
stériles).

Aprés la préparation, couverture des 4 béchers avec des compresses en double couches et
avec du papier aluminium. Les 4 échantillons ont été mis par la suite dans un bain marie

réglé a 40°C.

E
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Apres la fonte de la margarine, nous avons préparés 4
échantillons en mélangeant les margarines des 4
béchers et ce dans le but d’avoir des échantillons
homogeénes. Nous avons rajouté 1081pl des HEs
(Origanum glandulsum, Thymus numidicus et
Thymus fontanesii) (cette concentration correspond a
la valeur de CMI déterminée dans un travail ultérieur
et qui est 2,4 pl/ml, donc 2,4pul/ml X 4509 = 1081pl)
pour chaque echantillon de margarine (4509) et le
4°™ bécher contient de la margarine sans huile
essentielle sert comme témoin (750g). Les 4
échantillons sont conservés dans le réfrigerateur.

2. Méthodes
1. Les analyses physiques

1.1. Détermination de la teneur en eau et en matiéres volatiles
« Norme : NE.1.2/47/1985 »

v

Principe

Chauffage d’une prise d’essai a103 &+ 2°C jusqu’a I’élimination compléte de I’eau et des

matiéres volatiles et détermination de la perte de masse.

v

v

Matériels

Balance analytique [AND]
Bécher en verre (100ml)
Dessiccateur

Plaque chauffante

Spatules

Mode opératoire :

peser environ 2 a 5g de I’échantillon pour essai dans une capsule préalablement séchée

puis pesée a vide ;

chauffer la capsule contenant la prise d’essai sur la plaque chauffante en agitant

constamment pour éviter les éclaboussures jusqu’au moment ou tout dégagement de bulles a

Cessé ;

v

Laisser refroidir la capsule dans un dessiccateur jusqu'a température ambiante ;
Peser la capsule contenant la prise d’essai.

Expression des résultats

)
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La teneur en eau et en matiére volatiles, exprimée en pourcentage en masse, est égale a :

H= (m; +my)-m;

mp

m; : est la masse, en grammes, de la capsule, ou du vase en verre.
m, : est la masse, en grammes, de la prise d’essai avant chauffage.

m3 : est la masse, en grammes, du vase en verre et du résidu apres chauffage.

2. Les analyses chimiques

2.1. Détermination de I’indice d’acide « Norme : NE.1.2/87/1988 »

v" Principe

Mise en solution d’une prise d’essai dans un mélange de solvants, puis titrage des acides gras

libres présents a 1’aide d’une solution de soude (NaOH 0,1 N) ou d’hydroxyde de potassium

(KOH)
RCOOH + KOH —— > RCOOK + H,0
Acide gras savon

v' Matériels et réactifs

- Balance analytique [AND]

- Bécher en verre (250ml)

- Plaque chauffante

- Spatules

- Alcool neutralisé (rose clair)

- Phénophtaléines

- Solution d’hydroxyde de potassium (KOH) 0,IN

v" Mode opératoire

- Peser 10g de margarine dans un bécher.

- Ajouter 50ml d’éthanol préalablement neutralis€ pour provoquer la dissolution de la
margarine ;

- Ajouter quelques gouttes de I’indicateur coloré (phénol- phtaléine) ;

- Titrer a l’aide d’une solution d’hydroxyde de potassium jusqu’a apparition d’une
coloration rose pale persistante pendant 10 secondes.

v Expression des résultats

9
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Iml de solution normale d’hydroxyde de potassium correspond a 56,1 mg d’hydroxyde
potassium.

\
L’indice d’acide = . 100
M
J
L’indice d’acide V. N. Eqgoisique/1000 A
Acidité (%) = = . 100
2 M
J

V : Volume en millilitre de la solution d’hydroxyde de potassium
N : Normalité exacte de la solution d’hydroxyde de potassium
M : Masse molaire en gramme de la prise d’essaie

Eqg : Equivalent en gramme de I’acide oléique = 282g/mole

2.2. Détermination de taux de sel : « Norme : NE.1.2/87/1988 »
v Principe
Apres avoir fait fondre la margarine par 1’adjonction d’eau bouillante on titre les
chlorures de mélange avec une solution titrée de nitrate d’argent, en de chromate de potassium
comme indicateur, selon la méthode de Mohr.
NaCl + AQNO; —— > NaNO; + AgCl
2 AgNO3 + K,CrOs — QAQoCrO4 + 2KNO3
v Matériels et réactifs A
- Balance analytique [AND]
- Bécher en verre (250ml)
- Plaque chauffante
- Spatules
- Eau distillee
- Solution de chromate de potassium (K,CrO,4)0,5% (jaune)
- Nitrate d’argent (AgNO3) 0,1% (noir gris)
v" Mode opératoire :
- Peser 5g de I’échantillon de margarine dans un Erlene-meyer ;
- Ajouter 10ml d’eau distillée ;

- Chauffer sur une plaque chauffante jusqu’a dissolution complete de la margarine ;
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- Laisser refroidir ;

- Ajouter quelques gouttes de chromate de potassium (K,C,Oy) ;

- Titrer avec la solution du nitrate d’argent (AgNOs3) jusqu’a obtention d’une couleur rouge
brique qui persiste pendant 30 secondes ;

e Expression des résultats

(N. (V1 -V0). Egnaci) / 1000
Taux de sel = . 100
M

VO : volume en millilitre de la solution de nitrate d’argent utilisée pour 1’essai a blanc.

V1 : est le volume en millilitre de la solution de nitrate d’argent utilisée pour la prise d’essai.
N : normalité de la solution de nitrate d’argent.

M : masse en gramme de la prise d’essai

Eg : équivalent gramme de chlorure de sodium = 58,5g/mole

1.2.3. Détermination de I’indice de peroxyde : « Norme : NE.1.2/91/1988 »

v Principe

Traitement d’une prise d’essai, en solution dans de I’acide acétique et du chloroforme, par une

solution d’iodure de potassium, titrage de 1’iode libéré par une solution titrée de thiosulfate de

sodium.
1) R-C=C-R’+0, R-C C-R
5 ol ol
R-C C-R™+2KI+2CH;COOH ——R-C _C-COOH +2CH3;COOK +H0 + I,
00 Acidd acétique o) \ / —
Peroxyde Epoxyde sel acétate de
potassium
2) 2 NayS;03 + 1, S NaS406 +  2Nal

Tétrathionateiodure de
desodiumsodium

v' Matériels et réactifs

- Balance analytique [AND]
- Fiole en verre (250ml)

- Hotte [CAPTAIR CHEM]

- Plaque chauffante
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Spatules

Eau distillée

Empois d’amidon

Entonnoir en plastique (25et100ml)

Solvant (3V acide acetique + 2V chloroforme)

KI (iodure de potassium)

Thiosulfate de sodium (Na,S,03) 0,01%)

Mode opératoire

Peser 2g de I’échantillon de margarine dans une fiole conique puis chauffer légérement.

Ajouter a la prise d’essai 25ml du mélange acide acétique et chloroforme (15ml d’acide

acetique + 10ml de chloroforme).

Agiter jusqu’a ce que la margarine soit dissociée.

Ajouter 1ml d’iodure de potassium (KI).

Boucher la fiole puis agiter pendant une minute.

Mettre la fiole a 1’abri de la lumiére pendant 5min.

Ajouter 75ml d’eau distillée et quelques gouttes d’empois d’amidon (indicateur color¢).

Titrer avec une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03) de 0,01N en n’ajoutant goutte

a goutte rigoureusement jusqu'a disparition de la couleur bleue violacée.

Parallelement a la détermination, effectuer un essai a blanc (sans matiere grasse) dans le

but de tester I’efficacité des réactifs.

v Expression des résultats

Exprimé en milliéquivalent d’oxygene actif par1000g d’échantillon est égale a :

(V1-Vo). N
Indice de peroxyde = . 1000
M

Vo : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour
I’essai a blanc.

V;: est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour la
détermination.

N : est la normalité de la solution de thiosulfate utilisée.

M : est la masse, en gramme, de la prise d’essai.

:
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2.4. Teste d’amidon

v" Principe : détection de la présence de I’amidondans la margarine.
v" Mode opératoire :

- Faire fondre un échantillon de margarine et laisser décanter.

- Ajouter quelques gouttes de lugol a la phase aqueuse récupérée.

v Matériels et réactifs

- Seringue.

Lugol (iode et iodure de potassium en solution 1%).

3. Les analyses microbiologiques

v' Matériels et milieux de cultures

- Armoire de séchage [LEEC]

- Autoclave

- Bain marie réglable (45°C) [MEMMERT]

- Bain marie réglable (95°C) [MEMMERT]

- Balance analytique [OHAUS, GA200]

- Becs Bensun

- Coton cardé

- Entonnoir (50ml)

- Erlen Mayer (250-500ml)

- Etuve réglable (30°C) [HERAEUS INSTRUMENT]
- Etuve réglable (37°C) [JOUAN]

- Four pasteur réglable (180°C) [TOWNSON + MERCER]
- compteur de colonies [BICASA]

- Papier aluminium

- Pince

- Pipettes graduées de 1 a 25ml

- Pipettes pasteurs

- Spatule utilisée pour le préléevement

- Tubes a essai contenant 9ml d’eau physiologique

- Réfrigérateur
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2.1. Préparation des solutions méres
v Principe
Utiliser la solution de Ringer diluée au ¥. Cette solution Ringer comporte un ensemble
de sels qui facilitent la récupérationde la phase aqueuse da la margarine.
v" Pour les salmonelles
- Prélever aseptiqguement 25g de margarine dans un Erlene-Meyer.
- Ajouter 225ml de la solution Ringer ensuite boucher I’erlén avec du coton cardé et du
papier aluminium.
- Porter I’erlene au bain-marie a 45°C pendant 20 min.
- Incuber ce mélange 18 a 20 h a 37°C.
v Pour les autres germes
- Peser aseptiquement 40g de margarine dans un Erléne-Meyer.
- Ajouter 34ml de la solution Ringer ensuite boucher I’erléne avec du coton cardé et du
papier aluminium.

- Porter I’erléne au bain-marie a 45°C pendant 20 min.

2.2. Recherche des coliformes
v Principe

Les techniques de colimétrie ont pour objectifs le dénombrement et éventuellement,
I’identification des coliformes d’une maniére générale, des coliformes thermo tolérants (ou
coliformes fécaux) ou d’E.Colien particulier. Le milieu le plus utilisé est le VBL (bouillon
Lactosé au Vert Brillant) ou BCPL, le vert brillant inhibe les bactéries Gram + et le lactose
est fermenté par les coliformes avec production de gaz dans la cloche de Durham. Le teste
d’identification d’E.Coliest effectué sur I’eau peptonée exemple d’indole. La production
d’indole a partir du tryptophane est révélée par le reactif de KOVACS.
¥ Ensemencement
- Ensemencer 3tubes a partir de chaque dilution (chaque tube contenant 10ml de
milieuBCPL) a savoir :
- 3 tubes du milieu (BCPL) avec 1ml de la dilution 10™.
- 3tubes du milieu (BCPL) avec 1ml de la dilution 107.
- 3tubes du milieu (BCPL) avec 1ml de la dilution 10°°,
- Agiter pour que I’inoculum soit répartir y compris sous la cloche.
- Incuber les 9 tubes a 37°C pendant 48h.

0
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2.3. Dénombrement des germes aérobies a 30°C

v Principe

Le milieu utilisé est le milieu PCA (Plat Count Agar) ou le milieu TGEA (Gélose glucosee
tryptonée a I’extrait de levure).

La gelose glucosée a l'extrait de levure est utilisee pour le dénombrement des bactéries
aerobies dans le produit alimentaire [60].

¥ Ensemencements

~ Déposer en double dans des boites de pétri 1ml de la phase aqueuse dilution primaire et
éventuellement 1ml de la dilution 10™ et 102,

~ couler 10 a 15 ml de milieu (2boites pour chaque dilution), puis mélanger soigneusement
I’inoculum avec le milieu.

=~  Utiliser deux boite comme témoin 1’une pour la gélose PCA et une autre pour le diluant
Ringer.

~ Laisser refroidir et apres solidification, incuber les 8 boites a 30°C pendant 72h.

v Expression des résultats

Calculer le nombre de microorganismes aérobies par ml de dilution primaire.

2C

Nombre de germe par ml =
(n1 + 0,1 nz) d

Ou:

X C : est la somme des colonies sur toutes les boites comptées.
Ny : est le nombre de boites comptées a la premiere dilution.

N, : est le nombre de boites comptées a la seconde dilution.

d : est la dilution a partir de laquelle les premier dénombrement sont obtenus [56].

2.4. Dénombrement des levures et moisissures par comptage des colonies a 25°C
v Principe
L’isolement des levures et moisissures demande des milieux spécifiques sélectifs contenant

des substances antibactériennes. Le milieu le plus utilisés est OGA (Oxytétracycline Glucose

.
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Agar) a I’extrait de levure et du glucose auquel on rajoute 22,5ml d’oxytétracycline qui est un

inhibiteur des bactéries.

¥ Ensemencements

~ Déposer en double dans des boites de pétri 1ml de la phase aqueuse dilution primaire et
éventuellement 1ml de la dilution 10™ et 1072,

=~ couler 10 & 15 ml de milieu OGA, puis melanger soigneusement 1’inoculum avec le
milieu.

~ Préparer également une boite témoin avec 15ml de milieu pour contréler sa stérilité.

~  Laisser refroidir et apres solidification, incuber les 7 boites a 25°C pendant 3 a 5 jours.

2.5. Recherche des Staphylococcus aureus
v Principe

Le milieu utilisé est Giolitti Cantoni(GC) qui contient du tellurite de potassium qui est
un agent selectif et indicateur de réduction (réduction du tellurite en tellure ; noircissement du

milieu).

¥ Ensemencement

- Ensemencer 3tubes a partir de chaque dilution (chaque tube contenant 10ml de milieu
GC) a savoir ;

- 3 tubes du milieu (GC) avec 1ml de la dilution 107

- 3 tubes du milieu (GC) avec 1ml de la dilution 10

- 3 tubes du milieu (GC) avec 1ml de la dilution 107,

- Agiter pour que I’inoculum soit répartie.

- Ajouter quelques gouttes de I’huile de vaseline.

- Incuber les 9 tubes a 37°C pendant 48h.

2.6. Recherche des Salmonelles

v Principe

Le nombre de Salmonelles étant en générale faible dans le produit, il est nécessaire
De procéder a un pré-enrichissement dans un milieu sélectif.

- Pré-enrichissement sur Ringer permet aux bactéries stressees de récupérer leur stabilite.

-
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- Enrichissement sur SFB (sélinit de sodium) : le sélénite présent dans le milieu inhibe la
croissance des bactéries coliformes et des entérocoques dans les 12 heures suivant le début
d’incubation.

- Isolement sur Hektoen la gélose Hektoen est un milieu de choix pour I’isolement des
entérobactéries pathogenes : la présence d’extrait de levures et de sucres, la qualité des
peptones favorisent la croissance des salmonelles; des sels biliaires assurent le pouvoir
sélectif en limitant le développement des coliformes et des Proteus [60].

Ce milieu contient trois types de glucides : la salicine (qui est un hétéroside), le
saccharose et le lactose. L'orientation de I'identification des colonies isolées est fondée sur
I'attaque de ces trois glucides, les Salmonelles et les Shigelles n'attaquant aucun de ces
glucides [60].

Deux indicateurs permettent de visualiser la réaction : bleu de bromothymol qui vire au
jaune a l’acidité et la fushine qui se colore en présence d’aldéhyde (d’ou une teinte
saumonée).Un autre caractere biochimique que I'on peut suivre sur ce milieu est la production
d'H.S a partir du thiosulfate. Elle se traduit par I'obtention de colonies a centre noir, coloration
due a la formation de sulfure de fer. Ce caractere est important car il permet de différencier
les Salmonella (H,S +) des Shigella (H,S -) [60].

v' Ensemencements

Aprées I’incubation de la solution mere de 18 a20 h a 37°C :

- Ensemencer avec 1ml de la culture de pré-enrichissement 3 tubes SFB de 10ml chacun ;

- Ajouter a Chaque tube un disque d’additif SFB puis incuber les tubes a 37°C pendant
24h ;

- lIsoler en stries sur 3 boites de pétris contenant du milieu sélectifs (Hektoen) a partir de
chaque tube de bouillon d’enrichissement positif (rouge brique) ;

- Incuber les tubes a 37°C pendant 24h.

-
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Chapitre V Résultats et discussions

1. Résultats et Interprétation des analyses physicochimiques de la margarine

1.1. Quelques analyses physico-chimiques pour I’échantillon sans huiles essentielles
1.1.1. Humidité

A forte teneur elle favorise I’hydrolyse enzymatique et 1’oxydation de la margarine.
Les résultats obtenus varient de 14,93 a 18,73% ce qui est conformes aux normes de

I’entreprise et parfois non conforme aux normes internationales (Figure 9).

25 ~
X
I
20 A
15 - I
10 -
5 .
0 n T T T T T
NI NE 1 10 20 30 Jours
Humidité d' E

Figure 9 : taux d’humidité pour I’échantillon sans huile essentielle

1.1.2. Indice d’acide
L’acidité nous renseigne sur le degré d’hydrolyse, des triglycérides constituant la
margarine, pendant la période de stockage. Les résultats obtenus ne dépassent pas 0,11 % ce

qui est conformes aux normes (Figure 10).
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0,35 ~
X
< 0,3 A
0,25 -
0,2 -
0,15 -
0,1 -
0,05 -
0 n T T T T T
NI NE 1 10 20 30 Jours
I. Acide d'E

Figure 10: indice d’acide pour I’échantillon sans huile essentielle

1.1.3. Indice de peroxyde

Cet indice nous renseigne sur ’oxydation de la margarine ; I’oxydation des acides
gras fournis en premier lieu les peroxydes, qui donnent a leurs tours des produits volatiles qui
conferent a la margarine une odeur et un goQt de rance. Les résultats obtenus conformes aux

normes internationales et non conforme aux normes d’entreprise (figure 11).

6 -
N
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5 -
4 -
3 -
2 -
N I
0 1 T T T T
NI NE 10 20 30 Jours
I. Peroxyde d'E

Figure 11 : indice de peroxyde pour 1’échantillon sans huile essentielle

1.1.4. Test d’amidon

Ce test toujours positif, signifie la présence de 1’amidon.

E
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1.1.5. Taux de sel

Le taux de sel est 1égerement supérieur aux normes d’entreprise.

2,5

1,5

T.sel %

0,5 -

] ' Normes
Norme international Norme d'entreprise Taux de sel

Taux de sel

Figure 12 : taux de sel pour 1’échantillon sans huile essentielle
1.2. Quelques analyses physico-chimiques pour I’échantillon avec I’huile essentielle
d’Origanum glandulosum
1.2.1. Humidité
Les résultats obtenus varient de 11,93 a 12,66 % ce qui est conformes aux normes de

I’entreprise et non conformes aux normes internationales.

25
X
T 2
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Humidité d'E1

Figure 13 : taux d’humidité pour 1’échantillon avec I’huile essentielle d’Origanum

glandulosum

E
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1.2.2. Indice d’acide
Les reésultats obtenus conformes aux normes internationales et dépassent 0,2 % avec

une valeur de 0,22 a le 20°™ J ce qui est non conformes aux normes d’entreprise.

0,35
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I. Acide d'E1

Figure 14 : indice d’acide pour I’échantillon avec I’huile essentielle d’Origanum
glandulosum
1.2.3. Indice de peroxyde
Les résultats obtenus sont conformes aux normes internationales et non conformes aux
normes de DPentreprise dans les 20°™ et 30°™ J avec des valeurs de 2,95 et 2,75

respectivement et qui dépassent la norme 0,1 méqO2/kg.

6
X
o
5 _
4 .
3 _
2 _
1 .
O 1 T I T E T T
NI NE 10 20 30 Jours
I. Peroxyde d'E1

Figure 15 : indice de peroxyde pour I’échantillon avec 1’huile essentielle d’Origanum

glandulosum
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1.3. Quelques analyses physico-chimiques pour I’échantillon avec I’huile essentielle de

Thymus fontanesii
1.3.1. Taux d’humidité

Les résultats obtenus varient de 10,46 a 12,73% ce qui est conformes aux normes de

I’entreprise et non conformes aux normes internationales.

25
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20
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10 +

5

O n T T T T

NI NE 10 20 30 Jours
Humidite d* E2

Figure 16 : taux d’humidité pour I’échantillon avec I’huile essentielle de Thymus

fontanesii
1.3.2. Indice d’acide

Les résultats obtenus ne dépassent pas 0,14 % ce qui est conformes aux normes

0,35
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< 0,3
0,25
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0,1 -
005 I t
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I.Acide d'E2

Figure 17 : indice d’acide pour 1’échantillon avec 1’huile essentielle de Thymus

fontanesii
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1.3.3. Indice de peroxyde
Les résultats obtenus sont conformes aux normes internationales et non conformes aux
normes d’entrepris avec des résultats de 3,75 et 1,75 le 20 *™ J et 30°™ J respectivement ce

dépassent la norme 1 méqO2/kg.

1P%

1 - I I

O .

NI NE 10 20 30 Jours
|.Peroxyde d'E2

Figure 18 : indice de peroxyde pour I’échantillon avec I’huile essentielle de Thymus

fontanesii

1.4. Quelques analyses physico-chimiques pour I’échantillon avec I’huile essentielle de
Thymus numidicus

1.4.1. Taux d’humidité
Les résultats obtenus varient de 11,5 a 12,2% ce qui est conformes aux normes de

I’entreprise et non conforme aux normes internationales.
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Figure 19 : taux d’humidité pour I’échantillon avec I’huile essentielle de Thymus

numidicus

1.4.2. Indice d’acide

Les résultats obtenus ne dépassent pas 0,19 % ce qui est conformes aux normes.
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Figure 20 : indice d’acide pour 1’échantillon avec 1’huile essentielle de Thymus

numidicus
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1.4.3. Indice de peroxyde
Les résultats obtenus sont conformes aux normes internationales et dépassent la norme

de Pentreprise avec une valeur de 4 méqO2/kg a le 20°™ J.

JP%

A1

NI NE 10 20 30 Jours
|.Peroxyde d'E3

Figure 21 : Indice de peroxyde pour I’échantillon avec I’huile essentielle de Thymus

numidicus
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2. Résultats et Interprétation des analyses microbiologiques

Les résultats de I’analyse microbiologique effectuée sur quatre échantillons de la margarine de table sont représentés dans les tableaux ci-
dessous :

Tableau 4 : Résultats des analyses microbiologiques de la margarine sans huile essentielle.

Date de production : 12-03-2017 Lot : 070

Type de margarine : table 2509 Echantillon : E heure : 9H05
To 10 j 20 30j
48H 72H 48h || 72h 48h 72h 48h 72h
a2l sm | 1 | 2 Ja]2]-3]sm | 1 | 2 Jal-2]-3]sm ]| 4 | 2 |[1]l-2]-3] sm | - |

Coliformes || - | - | - | - - A A

fécaux

Staphylococcu | - | - | - | -1 -7 - “\ -] - R
saureus | L

Germes I 38 3s]a]s 2 5111]3]5 32 2C | 3C
aérobies CINCfCc]c]cC c clc|c|c clc
Levures 7 | 3 5 318 6 3 4 8 2 41 5 1L | 2M
L \ MI|[MI|[M L M| M| M|M L|L
Salmonelles - Hektoen absence - || Hektoen absence - Hektoen absence Hektoen absence
TémOin PCA .\ - -\] " \ * \ i

E




Chapitre V Résultats et discussions

Tableau 5 : Résultats des analyses microbiologiques de la margarine avec I” huile essentielle OG.
Date de production : 12-03-2017 Lot : 070

Type de margarine : table 250g  Echantillon : E1 heure : 10H05

To 10 20 30j

48h 72h 48H 72H 48h 72h 48h 72h

| 1]2]3[sm] 1 | 2 [a]2=3]sm ] - 2 |[1]2[3 sm | 1 | 2 [[1]-2]-38] sm | 1 |

Staphylococcus

Coliformes -
fécaux

1|
Germes . 4 || 2 4 1 7 5
aérobies S S RS (R c|c

Levures 3 4 2 |1 1|4 I 5 6
L L L M | L M L

Salmonelles -\ - Hektoen absence [ - Hektoen absence Hektoen absence
Témoin OGA \\ M “\ oM M
Témoin PCA \\ 5C “\ 3C 36C

E
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Tableau 6 : Résultats des analyses microbiologiques de la margarine avec I” huile essentielle TF.

Date de production : 12-03-2017 Lot : 070

Type de margarine : table 250g Echantillon : E2 heure : 9H35
To 10 j 20j 30j
48h 72h 48H 72H 48h 72h 48h 72h
|1]2]3[sm] 1 | 2 a2 sM ] 1 [ 2 [2][=2][3]sm [ 1 [ 2 [1]=2]3] sm | 1 | -
Coliformes -1-1-1 o R o N
fécaux
Staphylococcus -1-1-1 - - \ -1 -]
aureus I . |
Germes 6 |9 0 |3 oC |1
aérobies clc c|c c
Levures \\ o1 9 'NI\ 0 |0 \ M1
M| L M| L L
Salmonelles \ - Hektoen absence [ - Hektoen absence - Hektoen absence
Témoin OGA \\ M “\ 6M \ oM
Témoin PCA \\ 5C “\ 6C \ 1C

E
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Tableau 7 : Résultats des analyses microbiologiques de la margarine avec I huile essentielle TN.

Date de production : 12-03-2017Lot : 070

Type de margarine : table 250g  Echantillon : E3 heure : 9H30
To 10 ] 20j 30j
48h 72h 48H 72H 48h 72h 48h 72h
|la]2]s[sm| 1 | 2 |2 sm| 1 | 2 J[2]2[8] sm [ 1 | - A28 sm [ 1 [ -
Coliformes o - - o N
fécaux
Staphylococcus - - - - \ - - |
aureus I . |
Germes 1011 |[12 || 4 3 |2 8|5
aérobies S e clc clc
Levures \\ 569 i’iNNI\I 00 \ 5[ 5
LlL|L L | M L|lc
Salmonelles \ - Hektoen absence [ - Hektoen absence - Hektoen absence
Témoin OGA \\ M “\ oM \ am
Témoin PCA \\ 10C “\ oc \ 4c

C: Colonie ; L : Levure ; M : Moisissure ; SM : Solution Mere ; J : jours

E
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Tableau 8 : Les résultats microbiologiques de la margarine de table

Germe (germe/ml)

Germes Coliformes Staphylococcus Levures Salmonelles
Echantillon  aérobies a fécaux aureus
30°C
<100 Absence Absence <10 Absence
E; <100 Absence Absence <10 Absence
E, <100 Absence Absence <10 Absence
E; <100 Absence Absence <10 Absence

E = la margarine sans huile essentielle.

E 1= la margarine avec huile essentielle OG (Origanum glandulosum) .
E ,=la margarine avec huile essentielle TF (Thymus fontanesii ).

E 3= la margarine avec huile essentielle TN (Thymus numidicus).

Discussion générale

Dans notre travail nous essayons de mettre en évidence les effets renforcateur des huiles
essentielle entant qu’agent antibactérien et antioxydant pour la conservation de la margarine,
plusieurs chercheures et auteures sont confirmeé ces résultats (Les huiles essentielles sont déja
connues pour leurs propriétés antibactériennes et antifongiques) [63, 64, 65, 66, 67].

La présence des bactéries aérobies mésophiles avec des nombres conformes aux
normes est un indicateur général de bonnes pratiques dans un établissement (chaine de froid
respectée, bon refroidissement, pasteurisation efficace, hygiene et salubrité, etc.), [51].

L’absence de coliformes totaux et en particulier E. coli dans la margarine indique un
traitement thermique (pasteurisation) efficace, un bon nettoyage et une bonne désinfection
d’appareils, [51].

S. aureus et les salmonelles sont des bactéries thermosensibles, elles sont généralement

détruites au cours de la pasteurisation [51].

=







Conclusion

Cette étude confirme 1’utilisation des huiles essenticlles comme conservateur dans le
domaine de I’industrie agro-alimentaire, notre travail pratique consiste a appliquer quelques
huiles essentielle dans la conservation de quelques propriétés microbiologiques et physico-

chimiques de la margarine de table produite a la GOGB-La Belle de Bejaia.

Les analyses microbiologiques visent a fournir aux consommateurs un produit de bonne
qualité sanitaire et les analyses physicochimiques confirment la régularité et la présentation de

produit.

Les résultats de ’analyse physicochimique présentent dans I’ensemble une conformité
avec les normes requises a 1’exception de quelques paramétres telles que 1’indice de peroxyde
et I’acidité qui peuvent étre liés a plusieurs parametres (techniques ou liés au produit lui-

méme).

Les résultats des analyses microbiologique (un nombre respecté des germes aérobies
totaux, des levures, des coliformes fécaux, Staphylococcus aureus et les salmonelles)
montrent que les échantillons de margarine analyses répondent aux normes de Journal Officiel

Algérien des produits alimentaires.

De cette étude, il ressort que I’huile essentielle de Thymus fontanesii posséde une
grande activité antibactérienne. Cependant, 1’huile essentielle de Thymus numidicus posséde
une grande activité antioxydant par rapport aux autres huiles essentielles utilisées dans notre

travail.
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