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l. I ntroduction générale

L'empereur Napoléon |1l aincité I'invention de la margarine en 1869 en appelant a
une aternative moins chere que le beurre pour nourrir ses armées. Un chimiste francais,
Hippolyte Mege-Mouries, a répondu avec une formule dans laquelle un extrait du suif de
beeuf remplacga le beurre. Malgré que le beurre et la margarine soient a 80% de matiere
grasse, cette derniere possede des qualités nutritionnelles et sensorielles qui différent de
son prototype (Morris et Vaissey-Genser, 2003).

La margarine est congue pour répondre aux exigences de saveur, de plasticité et de
tartinabilité en combinant un mélange d’huile avec une phase aqueuse (Carr et Vaissey-
Genser, 2003). Selon Karleskind. (1992) la margarine est une émulsion du type eau dans
I’huile (W/O) qui comprend deux phases essentielles:

Une phase continue: la phase grasse.

Une phase dispersée: |a phase aqueuse.

Elle contient aussi des additifs (Iécithines, monoglycérides, sel, colorant, antioxydants,
conservateurs, vitamines) répartis en partie dans la phase grasse (solubles dans les corps
gras) et en partie dans la phase aqueuse (solubles dans I’eau et/ou le lait).
Pour assurer une bonne formulation de la margarine, les deux phases grasse et agueuse
doivent étre préparées individuellement (Carr et Vaissey-Genser, 2003) (annexe 1). Le
composant principal de la phase grasse est le blend d’huiles (soja, pame, mais, coton,
tournesol, canola, colza), ayant subit un processus de raffinage (Carr et Vaissey-Genser,
2003). Les propriétés et les proportions des huiles utilisées sont des paramétres
déterminants de la qualité du produit fini (Wiedermann, 1978). L'eau et les corps gras
n'éant pas naturellement miscibles, on a recours a des auxiliaires spéciaux appelés
emulsifiants pour assurer la formation et I'équilibre des émulsions, en margarinerie on se
sert des dérivés de Iécithines (0,2%) et de monoglycérides d'acide gras (Wiedermann,
1978, Miskandar et al., 2002).

Le constituant majeur de la phase aqueuse de la margarine est soit du lait écrémeé soit de
I’eau, ou un mélange d’eau et du lait reconstitue écremé (Vaissey-Genser, 2003). Le lait
doit subir une pasteurisation convenable a 75 °C avec un temps de contact suffisant
(Karleskind, 1992).

D’autres composés solubles sont rgjoutés a la phase aqueuse tels que: les conservateurs, les
correcteurs de pH, le sel et le sucre (Miskandar et al., 2005). Selon Wiedermann. (1978),
Carr et Vaissey-Genser. (2003), le sdl, est gjouté d’une part pour accentuer la saveur et
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d’autre part comme un inhibiteur microbien. Le sucre est aussi additionné, il sert a donner
I’aspect «dore» au met réti ou cuit, tres apprécié. Les quantités employées sont de I’ordre
de 0.2 & 0.3% pour le sucre et de 0.2 & 2% pour le sel. Etant, tous deux, des produits
alimentaires, leur incorporation ne pose pas alors de probléme sur le plan 1égal (Delamarre
et Batt, 1999).

Outre le sel de table (Na Cl), I’addition de I’acide sorbique (E200) ainsi que celle
de ses sels de sodium (E201), de potassium (E202) et de calcium (E203) sé&parément ou
conjointement peuvent étre utilisés a une proportion pondérale de 2 g par kilogramme de
produit fini (Faur, 1992). Leurs emplois sont autorises si le pH de la phase aqueuse est
inférieur a 5,5. L'acide citrique est aussi rajouté comme un conservateur, il réduit le pH de
la phase aqueuse a environ 5,3, afin daméiorer la performance de I'inhibiteur microbien
(Faur, 1992).

Les margarines sont souvent aromatisees par le diacétyle ardme, naturel du beurre ou le
butane-dione 1,3 de synthese (FDA, 1993 In Kocaet al., 2010).

La margarine constitue un véhicule idéal pour I'addition de vitamines
liposolubles A et D. L’ajout de ces vitamines est régit par différents reglements (Morris et
Vaissey-Genser, 2003). La norme internationale pour la margarine publiée par la
Commission de Codex Alimentaire de I'Organisation d’alimentation et I'agriculture (FAO)
a Rome recommande leur addition. Au Canada et au Royaume-Uni, l'addition des
vitamines A et D est obligatoire. Tandis qu’aux Etats-Unis, I'addition de vitamine A est
exigé, aors que |'addition de vitamine D est facultative (Morris et Vaissey-Genser, 2003).
D’apres Vaissey-Genser. (2003), la legislation canadienne autorise I’addition de la
vitamine E, mais a des quantités minimales de 0.6Ul d’a-tocophérol par gramme d’acide
linoléque. Selon Luterotti et al. (2006), pour retrouver la couleur naturelle du beurre, on
peut faire recours a I’huile de palme fortement pigmenté (rouge) riche en caroténoides, ou
de B-caroténe de synthese.

La margarine constitue un important apport nutritionnel en étant une source d'une
ou de plusieurs vitamines essentielles liposolubles comme les vitamines A et/ou D et en
étant faible en acides gras saturés. L’usage de la margarine a su une augmentation, quand il
a été démontré par les professionnels de santé qu’une alimentation riche on matiere grasse,
notamment les acides gras saturés, augmente le taux des lipoprotéines de basse densité
(LDL) appelé mauvais cholestérol et réduit le taux de lipoprotéines de haute densité (HDL)
appelé bon cholestérol (Morris et Vaissey-Genser, 2003) des taux sanguins élevés en
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cholestérol total et LDL sont des facteurs de risque de maladie coronarienne (CHD)
(Morris et Vaissey-Genser, 2003).

L’industrie de la margarinerie modernise I’image de produit ont formulant des
produits qui répondent aux désirs des consommateurs pour des produits "sains pour le
cceur”, avec des teneurs faibles on matiére grasse totale, les acides gras saturé et les acides
gras trans (Morris et Vaissey-Genser, 2003). Les produits de margarineries ont connu
plusieurs améliorations dont les plus importantes, est I’utilisation des huiles végétales pour
la production, en effet les premieres margarines ont été fabriquées a base de graisses
animales (suif ou saindoux), mais actuellement la plupart sont préparées avec des huiles
végétales. La gamme de produits comprend des margarines de table, margarines de
boulangerie, pate feuilleté et les margarines dites «diététiques», a faibles taux en calories
et graisse ains que des niveaux élevés d'eau (Laia et al., 2000). L’enrichissement des
margarines par les sitostérol a aboutit aune diminution des taux de cholestérol d autre part
la margarine enrichie en phytostérols ou margarine "santé Pro.activ’ (Miettinen et al.,
1995; Vaissey-Genser, 2003), introduite au USA et en Europe: 20 g par jour (environ 4
tartines) permet de réduire de 15 a 20 % le taux de LDL-cholestérol sans modifier le taux
de HDL-cholestérol (correspondant a une réduction de plus de 40 % des risques
cardiovasculaires).

L’enrichissement de la margarine par I’huile d’olive pourrait étre une autre option
efficace pour remédier aux maladies coronariennes, cardiovasculaire et certains cancers, en
effet, plusieurs études épidémiologiques et cliniques confirment le rdle incontestable de la
consommation réguliere de I’huile d’olive dans la réduction du risque des cancers et des
maladies chronigques, notamment les affections cardiovasculaires (Cicerade et al., 2009).
Carrera-Gonzdlez et al. (2013), rapportent que les composés phénoliques sont bénéfiques
pour la santé parce qu’ils sont impliqués dans la prévention de plusieurs maladies
chroniques;, athérosclérose, le cancer, inflammation chroniques et les maladies
neurodégénératives.

L’ huile d’olive joue un rble important dans I'industrie alimentaire et la nutrition
humaine (Veillet et al., 2009). Elle est extraite a partir des fruits de I’olivier, en utilisant
uniquement des mécanismes physiques, incluant le broyage des olives le malaxage de la
pate résultante et 1a séparation de la phase huileuse (Veillet et al., 2009; Cecchi et Alfei,
2013). Selon le COI. (2003) «I’huile d’olive vierge» est toute huile extraite du fruit de

I’olivier (Olea europeae L.) uniguement par des procédés mécaniques ou autres procedés
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physiques et dans des conditions, notamment thermiques, n’entrainant pas d’altération de
I’huile, a I’exception des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de réesterification
et de tout mélange avec des huiles d’autre nature. L’huile d’olive vierge ne doit avoir subi
aucun autre traitement que le lavage, la centrifugation, |a filtration et la décantation. Les
huiles d’olive peuvent étre répertoriées selon diverses catégories établies selon les
caractéristiques des huiles (annexe 2).

L’huile d’olive est extraite sans procédés de raffinage ce qui permet de préserver sa
composition naturelle, incluant deux fractions: la fraction mineure (=2%) et fraction
majeure (=98%) (Bengana et al., 2013). La fraction saponifiable (majeure), est composee
de triglycérides, diglycérides et d’acides gras libres. Les principaux acides gras présents
sous forme de triglycérides dans I'huile d'olive sont I'acide oléique (C18:1), I'acide
linoléique (C18:2), I'acide pamitique (C16:0), et I'acide stéarique (C18:0). Les esters de
I'acide oléique sont présents a des concentrations plus élevées que les autres acides
(55-83%) (Tarakowski et al., 2014) (annexe 2). Les valeurs nutritionnelles de I’huile
d’olive sont liées a sa teneur éevé en acide gras moninsaturé, principalement représenté
par I’acide oléique (Servili et al., 2013). Veillet et al., (2009), rapportent que I’huile
d’olive est une source importante d'acides gras insaturés essentiels qui ne peuvent pas étre
synthétisé par le corps humain.

La fraction mineure appelée auss insaponifiable est constituée de: polyphénals,
tocophérols, acools, vitamines, hydrocarbures, pigments et des stérols (Tura et al., 2008).
Les stérols sont des composés majeurs de la fraction insaponifiable avec une teneur de
20%. Ce sont des ééments importants pour la stabilité de I'huile puisqu’a haute
température ils agissent comme des inhibiteurs de réactions de polymérisation (Fuentes de
Mendoza et al., 2013). Selon Perona et al. (2006), le principal stérol trouvé dans I’huile
d’olive est le B-sitostérol (95%), d’autres stérols sont également présent: campesterol, le
A-7-stigmastérol ,-stigmastérol, spinastérol -et-avenastérol.

La saveur (gout et arome) et la couleur unique de I’huile d’olive la distingue du reste des
huiles végétales comestibles, ses caractéristiques lui donnent une qualité supérieure qui est
souvent appréciée par les consommateurs (Inargos-Garcia et al.,, 2010).

Responsable de la saveur unique de I’huile d’olive (Kalua et al., 2007; kiritsakis,
1998), I'ardme est le facteur le plus important qui définit les attributs sensoriels de I'huile
dolive (Kesen et al., 2013), les composés aromatiques sont constitués d’un mélange de

composeés volatils: adéhydes, alcools, esters, hydrocarbures, cétones et les furannes (Kaua
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et al., 2007; kiritsakis, 1998). Les réactions enzymatiques et |I’auto-oxydation jouent un
réle crucial dans la création des substances aromatiques (Kesen et al., 2013).
D’aprés Angerosa et al. (2006), La nuance verdatre jaune de I’huile d’olive est due
essentiellement a la présence des chlorophylles, caroténoides et phéophytines, la teneur en
chlorophylles varie entre let 10 ppm et jusqua 100 ppm pour les caroténoides.
Ghanbari et al. (2012) rapportent que les principaux caroténoides présents dans I'huile
d'olive sont B-caroténe (0,3 a 4,4 ppm) et laluténe (trace-1.4 ppm). En plus de la couleur,
la chlorophylle et les caroténoides jouent un réle important dans la stabilité oxydative de
I'huile d’olive en raison de leur nature anti-oxydante a I’obscurité et pro-oxydante a la
lumiére (Criado et al., 2008).

En plus de ces composes I’huile d’olive contient de nombreux agents antioxydants,
les caroténoides et |es tocophérols, les polyphénols sont les antioxydants | es plus abandons,
les classes couramment retrouve dans I’huile d’olive sont, les alcools phénoliques, les
acides pheénoliques, les flavonoides, les lignanes et les secoiridoides. L’huile d’olive
renferme plus de 30 composés phénoliques (Tuck et Hayball 2002). Les antioxydants les
plus puissants sont représentés par les ortho-diphénols, dont les principaux sont:
I’hydroxytyrosol, I’acide caféique et I’oléuropéine. L’hydroxytyrosol, ayant le meilleur
pouvoir antioxydant (Del Carlo et al., 2004). L’huile d’olive est quasiment la seule huile
contenant des quantités notables de substances phénoliques naturelles, qui lui conférent son
godt si particulier a la fois amere et fruité et contribuent a la bonne stabilité de I’huile a
I’auto-oxydation (Perrin, 1992; Ollivier et al., 2004; Tura et al., 2007), leur concentration
est comprise entre 40 et 900 mg/kg (Baldioli et al., 1996). L’ oleuropéine glucoside, ses
aglycones ainsi que les acides phénols dérivés des acides benzoiques et cinnamiques sont
responsables du goGt amer de I’huile d’olive (Morello et al., 2004).

Enfin, les tocophérols sont des composes importants de I’huile d’olive, en raison de
leur contribution a sa stabilité oxydative et ses qualités nutritionnelles (Gimeno et al.,
2002). On distingue quatre types de tocophérol dans de I'huile d'olive: a-, B-, y et 6-
tocophérol (Ghanbari et al., 2012). L’a-tocophérol est I'analogue ayant |'activité biologique
la plus élevée, est e représentant prédominant de la vitamine E dans I'huile d'olive vierge
(Boskou et al., 2006; Grigoriadou et al., 2007), avec une teneur qui varie de quelques ppm
jusqu'a 300 ppm (Blekas et al., 2002).

Vue I'importance de I’huile d’olive notamment sa richesse en antioxydants son

incorporation dans les produits alimentaires telles que les margarines, premiére cible de
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I’oxydation, pourrait étre une meilleure solution que [I’utilisation des tocophérols
synthétiques.

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
I’apparition d’odeurs désagréables. Ces odeurs conduisent souvent au rejet du produit par
le consommateur (Prior, 2003).

Vue la diversité des produits de la margarinerie de Cevital, I’utilisation des
antioxydants ne cesse d’augmenter. Les tocophérols s’avéerent les plus employés, mais
économiquement parlant ces derniers sont tres colteux. Ainsi, les substances naturelles
douées d’activité anti-oxydante présenteraient-elles un intérét socioéconomique sans
équivoque.

Dans le présent travail nous nous intéressons a I’élaboration de deux margarines
enrichiesen I’huile d’olive I’une étant additionnée de I’a-tocophérol et la deuxieme sans a-
tocophérol et la comparaison de leur stabilité oxydative par le test de Rancimat.

La premiére partie de la présente étude est consacrée a une introduction générale
traitant des généralités sur la margarine et I’huile d’olive, leurs compositions et le process
de fabrication de lamargarine.

La deuxieme partie est consacrée, en premier lieu a la caractérisation de I’huile
d’olive par déermination des indices de qualité et la composition en acides gras. En
second lieu, pour I’élaboration de deux margarine enrichie avec 10% d’huile d’olive I’une
avec le rajout de la vitamine E et I'autre sans I’addition, ainsi que des dosages des
polyphénols, I’évaluation de I’activité anti-oxydante de I’huile d’olive ainsi que les deux
blends et contrdle des paramétres de qualité des deux margarine et leurs résistance a
I’oxydation par le test de Rancimat, ains que leurs contréle microbiologique. Enfin la
derniére partie regroupe I’ensemble des résultats obtenus et leurs discussions suivie d’une

conclusion générale.
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[I. Matériel et méthodes

La présente étude porte sur deux types de margarines a tartiner fabriquer au niveau
de I’industrie agroalimentaire « CEVITAL » :
MF1 : margarine formulation 1 enrichie en I’huile d’olive avec vitamine E.
MF2 : margarine formulation 2 enrichie en I’huile d’olive sans vitamine E.
[1.1. Matériel végétal

L’échantillon d’olive utilisé dans notre expérimentation a été récolte durant la
compagne agricole 2013/2014 au niveau de Beni Maouche wilaya de Bejaia. Les olives ont
été prélevées sur des arbres adultes de plusieurs variétés dont les plus connues dans la
région sont; Atefah, limli, Chemlal et Azerrad;.
[1.1.1. Extraction de I’huile

L’huile d’olive a été obtenue par un systéme continu a trois phases (centrifugation)
et collectée dans une huilerie moderne, située au niveau de Beni Maouche
(Tibouamouchine), aprés extraction I’huile d’olive a été stockée dans des récipients en
plastique.
[1.2. Matériel éudié Matériel étudié
[1.2.1. Composition des deux formulations

Les deux formulations de margarines a tartiner MF1 et MF2 sont confectionnées a
base de quatre huiles pour les deux margarines. huile de tournesol, huile de palme, huile
inter-estérifiée et I’huile d’olive a 10 % de la masse totale de mélange utilisée. Le blend
des huiles des deux margarines précédentes est additionné des additifs liposolubles et
hydrosolubles.
[1.2.2.Préparation du blend

La formulation consiste a élaborer une margarine a tartiner avec deux formulations,
dont la seule et unique différence réside dans la présence ou I’absence de la vitamine E.
Ces deux formulations répondent au profil type d’une margarine a tartiner de composition
globale de : 82% de matieres grasses et 18% de phase aqueuse, les constituants des deux
phases sont comme suit :

» La phase grasse est congtituée du blend d'huiles citées ci-dessus et des additifs
liposolubles suivants: un émulsifiant de type mono-glycéride, un colorant : [3-
caroténe, des vitamines : A, D pour les deux formulations deux antioxydants [3-
caroténe et tocophérol (vitamine E) pour la formulation MF1, sans la vitamine E

pour la deuxieme formulation MF2.
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» La phase aqueuse est constituée d’eau osmosée traitée aux ultraviolets de lait a 0%
de matiéres grasses et d’additifs hydrosolubles : un exhausteur de godt (sel), un
conservateur qui est le sorbate de potassium (E202) et un correcteur de pH qui est
I’acide lactique.

[1.2.3.Procédé de fabrication dansla chaine pilote

La conception de I’installation est en conformité avec I’lEMD (European Machinery
Directive) 2006/42/EC. Une charge de 30Kg d’émulsion a été produite a raison de 15 Kg
pour la MF1 et 15 Kg pour la MF2. Les deux margarines ont été conditionnées dans des
barquettes de 250 g.

La chaine dispose d’un logiciel de pilotage (GS Logic System). Celui-ci est concu
pour le controle, I’enregistrement et la documentation des paramétres importants
concernant le process de fabrication.

Les blends des deux margarines sont préparés dans des bacs d’émulsion prévus a
cet effet. Il en existe deux: I’un pour la préparation de la phase grasse (le blend d’huiles) et
I’autre pour la phase aqueuse. Les deux bacs sont des cylindres en acier inoxydable a
double paroi et munis d’agitateurs. Un systeme d’émulsification permet une homogénéité
de I’émulsion. Parfaitement scellé, aucune intrusion d’air n’est possible ; assurant ainsi
I’impossibilité d’oxydation au cours de la production et du produit fini.

L’émulsion passe par une éape de pasteurisation, réalisée au niveau du
pasteurisateur. Deux opérations ont ainsi lieu : une pasteurisation (chauffage) a 80°C a
I’aide d’une vapeur a 3 bar saturante pendant 3 a 4 secondes et un refroidissement jusqu’a
40°C. La température de I’émulsion étant au préalable de 45°C avant son entrée dans le
pasteuri sateur.

Une fois pasteurisée et refroidie a 40°C, I’émulsion passe a travers des
refroidisseurs. Ceux-ci permettent le refroidissement du produit alatempérature requise du
process (22°C). Chaque refroidisseur se compose d’un cylindre a double paroi dans lequel
circule un axe équipé de lames rotatoires. La surface des tubes en contact avec I’émulsion
est en acier inoxydable, tandis que la surface externe est en acier carbone soutenue par une
couche de chrome dur. Le refroidissement est assuré par un liquide frigorigene (le fréon)
qui circule dans la chemise réfrigérante. A I’intérieur du tube refroidisseur, les lames de
I’axe raclent la paroi intérieure du tube cylindrique. Elles empéchent ainsi la cristallisation
du produit sur celle-ci et assurent un transfert de chaleur optimal. L’intensité de raclage et

de refroidissement au cours du process dépend du produit (type de margarine par exemple).
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Le produit sortant de I’échangeur est travaillé dans les cristalliseurs. Les appareils
de crigtallisation ou cristalliseurs permettent un traitement intermédiaire du produit pendant
la phase de cristallisation. Chaque cristalliseur se compose d’un cylindre a double paroi
équipé de tiges, dans lequel circule un autre porte-tiges. A I’intérieur du cristalliseur les
tiges mélangent le produit pour en améliorer lastructure. Dans les conditions de fabrication
de notre produit les températures au niveau de C1 (Combinateur 1) est de 22°C. Ce dernier
assure un refroidissement suffisant de I’émulsion pour donner une forme au produit et lui
assurer une bonne cristallisation. L’émulsion cristalisée est acheminée par la trémie
jusqu’au malaxeur. Cette étape va désaérer et malaxer le mélange en lui donnant
consistance, souplesse et homogénéité.

La margarine est ainsi récupérée a la sortie du cristalliseur dans des barquettes de
250g et est laissée reposer avant de la mettre au frais dans un réfrigérateur a une
températurede 4 a6 °C.
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Figure 1. Schéma de fabrication des deux margarines MF1 et MF2 au niveau de la chaine

pilote (schéma interne de I’entreprise).
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11.3. Analyses effectuées sur I’huile d’olive

11.3.1. Détermination desindicesde qualité

11.3.1.1. Détermination de I’acidité

Le taux d’acidité de I’huile d’olive, exprimé en % d’acide oléique, est déterminé

selon la méthode décrite dans le réglement CEE /2568/91 rdlatif au caractéristiques des
fruits d’olives et des huiles de grignons d’olive. Une prise d’essai de 5 g d’huile est
dissoute dans 20 ml d’un mélange (V/V) d’oxyde diethylique-ethanol a 95 %. Le mélange
est titré, en agitant, avec une solution d’hydroxyde de potassium a 0,1 N jusqu’a virage de
I’indicateur coloré (la phénolphtaléine), vers le rose, persistant pendant au moins 10

secondes. L’acidité est exprimee en pourcentage en poids d’acide oléique, elle est égale a :

A% (d’acide oléique) = (V — Vo)* (N *M/ 10*m)

V et VO : volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser I’échantillon et le blanc,
respectivement ;
N: normalité de I’hydroxyde de potassium ;
M : masse molaire (g/ml) de I’acide oléique qui est égale a 282 g/ml ;
m: masse en g de la prise d’essai.
[1.3.1.2. Détermination de I’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde représente la quantité des substances de I’échantillon
exprimée en meq d’O; actif /Kg, qui oxydent I’iodure de potassium. La méthode utilisée
est celle du reglement CEE/2568/91. Dans une fiole conique un échantillon de 2g de
I’huile est mis en solution dans 10 ml de chloroforme et 15 ml de I’acide acétique glacial,
le mélange est agité pour dissoudre completement I’huile ; puis 1ml d’iodure de potassium
saturé est gjouté, lafiole est immédiatement bouchée et agitée vigoureusement pendant une
minute, puis laissé a I’obscurité pendant 5 minute a température ambiante. 75ml d’eau
distillé sont ajoutées au mélange, I’iode libéré est titré aprés gjout de quelques gouttes
d’empois d’amidon par une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03) a 0.01N tout en

maintenant le mélange en agitation vigoureuse. L’indice de peroxyde se détermine ainsi :

Ip=N (V-V)*1000 / m (meq d’O,/Kg d’huile)

N : normaité Na,S;0;3 ; V, Vo: volume en ml de Na, S;0O3nécessaire pour le titrage de

I’échantillon et de I’essai a blanc respectivement ; m: masse en gramme de la prise d’essai
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[1.1.3. Détermination absorbance spécifique dans I’Ultraviolet

Les absorbances a 232 nm et 270 nm d’un corps gras renseignent sur son degré
d’oxydation. L’extinction spécifique est déterminée selon la methode décrite par COI
(1996). Apres filtration des échantillons d’huiles a travers le sulfate de sodium anhydre,
une solution a 1% d’huile dans le hexane est préparée. L’absorbance est mesurée a deux
longueurs d’ondes 232nm et 270 nm.
[1.3.2. Détermination des indices d’identification
[1.3.2.1. Dé&ermination de I'indice d’iode (NE. 1. 2. 96, 1988)

Correspond ala masse d’hal ogene exprimée en grammes, calculée en |, fixé sur les
doubles liaisons de 100g de corps gras. On dispose de solvant tétrachlorures de carbone
CCl4 et du réactif Wijs. Dans un ballon un échantillon (huile) est mis en solution dans
25ml de solvant et 20 ml de réactif de Wijs. Le ballon est ensuite boucher, mélangé et
laisser a I’obscurité pendant 30min. Aprés 30 min d’incubation 3g de Kl dissout dans 20
ml sont rgjouter et le tout est bien mélanger. Quelques gouttes d’une solution d’amidon
sont additionnées et titrage au thiosulfate de sodium a 0.1N.

Le calcul de I’indice d’iode est donné par la formule suivante:

(Vo-Vx)xNx12.96

li=
p

Ou:
VO (ml): Essai a blanc; Vx (ml): Essai échantillon; N (mole/l): Normalité, P (g): prise

d’essai.
[1.3. 2.2. Dé&ermination dela viscosité

Le principe de la viscosité est basé sur la mesure du temps mis par un volume
déterminé de prise d’essai, contenue dans le réservoir d’un viscosimétre, pour s’écouler
entre deux repéres (Karleskind,1992). Un volume déterminé d’huile est introduit dans le
réservoir d’un viscosimétre de type « Osswald » ayant un facteur de correction égae a
3.009 mm?/S plongé dans un bain thermostat. Le temps mis par ce volume pour s’écouler
entre les deux reperes R1, R2 du capillaire a une température de 20°C est mesuré. Les
résultats sont lus directement sur I’appareil.
11.3.2.3. Determination de I’indice de réfraction (1SO 6320, 2000)

L’indice de réfraction d’une substance est le rapport de vitesse de la lumiere a une

longueur d’onde définie dans le vide a sa vitesse dans la substance, il varie avec la
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longueur d’onde de la lumiere incidente et avec la température. Son principe consiste a
mesuré a I’aide d’un réfractometre convenable, I’indice de réfraction de I’échantillon
liqguide ou solide a une température constante. On dépose quelque gouttes d’huile a
analyser entre deux prismes de refractomeétre, la valeur de I’indice de réfraction est lue
directement sur le refractométre.

11.3.2.4. Détermination dela couleur (1SO 15305 1© édition, 1998)

La couleur d’un aliment est souvent liee a sa maturité, a la mise en ceuvre approprié ou
défectueuse d’un traitement technologique, & de mauvaises conditions d’entreposage ou un
début de déérioration. On utilise pour cette déermination un colorimétre éectronique
« Lovibond ». On verse I’échantillon d’huile a analyser dans une cellule en verre de cing pouces

et ¥4 Lavaeur delacouleur est lue directement sur Lovibond.

Lesrésultats sont déterminés en unitésjaune (J) et rouge (R).
[1.3.4. Détermination de la composition en acides gras de I’huile
[.3.4.1. Préparation des esters méthyliques

Les esters méthyligues sont préparés suivant la méthode E.C. (2002). Une aiquote
de 0,59 d’huile est dissoute dans 5ml d’hexane pour chromatographie, a laquelle sont
ajoutés 0,5 ml d’une solution méthanolique d’hydroxyde de potassium (2N). Le tout est
agité pendant 30 secondes, puis centrifugé a 3000 tours/min pendant 5 minutes. 2 gouttes
du surnageant sont prelevées et mélangées avec 1ml d’hexane.
1.3.4.2. Dosage qualitatif et quantitatif

Un volume de 1pl des esters méthyliques sont injectés dans un chromatographe en
phase gazeuse de type Chrompack C 9002 dont les conditions d’analyse sont decrites ci
apres.

Injecteur: SPLIT 1/100;

Colonne capillaire DB 23: (longueur : 30, diametre intérieur : 0,32 mm et épai sseur

: 0.25um);

Gaz vecteur: Azote;

Détecteur: FID ;

Températures:.(injecteur: 250 °C, détecteur: 250 °C) ;

Vitesse du papier: 0.5 cm/min ;

Programme (gradient de température).

12
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6,5°C/min 2 ,75°C/min 40°C/min
130°C »170°C » 215°C »230°C

Imin 12 min 3min

Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de
la colonne par comparaison a des acides gras étalons. La quantité de chague acide gras est
donnée en % d’acide gras totaux.

[1.3.5. Dosage de la chlorophylle et des caroténoides

L e protocole adopté au dosage des chlorophylles et des caroténoides est celui de
Minguez-Mosguera et al. (1991). Un échantillon de 7,5g d’huile est ajusté a 25 ml avec du
cyclohexane. Le maximum d’absorption a 670 nm renseigne sur la fraction chlorophyllienne,
alors que la fraction caroténoide est détectée a 470 nm. La valeur du coefficient d’extinction
spécifique appliquée est E0=613 pour la pheophytine comme composant majeur des
chlorophylles et EO=2000 pour lalutéine comme caroténoide majeur. Ainsi le contenu en

pigments est déterminé comme suit :

Aszo x10° Agzo % 10°
Chlorophylle(mgKg-)=———— Caroténoides (mg Kg?) =
613x100xT 2000x100xT

A : Absorbance

T : Traet optique (épaisseur delacuve 1 cm).
[1.4. Analyses effectuées sur Les margarines produites

[1.4.1.Déter mination du taux de solide par RMN (teneur en cor ps gras solides)
(NF EN 1SO 8292 T60-250, 1995)

La détermination de la teneur en corps gras solides est effectuée a I’aide d’un
spectrometre de résonance magnétique nucléaire (RMN) pulsée basse résolution, de type
(minispec mqg 20, Germany). L’échantillon est tempéré dans un état stable a une
température spécifique et ensuite chauffé et stabilisé a la température de mesure. Les
températures de mesure sont : 10, 20, 30, 40°C. Apres équilibrage de I’appareil, un champ
magnétique est appliqué sur la phase liquide uniquement. Les corps gras solides sont
calculés en référence a un échantillon étalon constitué entiérement de corps gras liquides.

La méthode directe consiste a faire préparer des tubes d’échantillons d’huiles bien
mélangés apres avoir fait fondre la margarine. Ces tubes doivent étre remplis a hauteur de

3cm ensuite essuyés. Aprés, on procede a des incubations de : 0°C/20min, 10°C/20min
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20°C/20min, 30°C/20min, 40°C/20min. En faisant la lecture a chaque température. Les
résultats sont donnés par le logiciel de I’appareil en pourcentage de solides.
[1.4.2.Analyses physico-chimique

[1.4.2.1. Détermination delateneur en eau (humidité) (NE 1. 2-47, 1985)

Consiste a I’évaporation de I’eau ainsi que les matieres volatiles de la margarine sous
I’effet de la chaleur (plaque chauffante). On pese le bécher a vide (po) et le poids de la
prise d’essai (p1), ensuite on dépose le bécher contenant I’échantillon sur une plaque
chauffante, en agitant soigneusement de temps en temps afin d’éviter la formation
d’éclaboussures et gouttelettes d’eau aux parois du bécher. On laisse I’échantillon refroidir
dans un dessiccateur. Apres refroidissement on pese le bécher contenant I’échantillon (py).

Lateneur en eau est déterminée par laformule suivante :

(Po+P1) - P,
H% = x100
P>

Ou:

H% : humidité exprimée en pourcentage massique.

Po: poids du bécher vide en gramme.

P, : poids de la prise d’essai en gramme.

P, : poids du bécher contenant I’échantillon aprés chauffage.

11.4.2.2. Taux de sel (teneur en sel) (NE. 1. 2.429, 1989)
C’est la quantité de sel présent dans la margarine (phases aqueuse), sous forme de

chlorure de sodium. Consiste a titré les chlorures contenus dans la prise d’essai, avec de
nitrate d’argent (AgNO3), en présence de chromate de potassium comme indicateur coloré.
Selon la méhode de Mohr. 5g de la margarine sont dissous dans 100ml d’eau distillé
préalablement chauffé. Le mélange est maintenu en agitation jusqu'a dissolution complete
de I’échantillon apres refroidissement le melange est titré avec une solution de nitrate
d’argent en présence de chromates de potassium jusqu'a obtention d’une couleur rouge
brique qui persiste pendant 30 secondes.

Le taux de sel (Ts%) est déterminé par I’équation suivante :

NxVx Eg.g NaCl/100
ou': T (%)= ) x100

TS taux ou teneur en sel expriméeen % ;
N : Normalité d’Ag NO3 (0.1N) ;
V (ml) : volume en ml d’Ag NO3 utilisé pour le titrage ;
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Eq.g (NaCl) : équivalent grammes d’NaCl égal a 58.5 ;
p: prise d’essai en g.
11.4.2.3. Détermination du point defusion (NE. 1. 2.91, 1988)
Le point de fusion est la température a laquelle une matiere grasse solidifiée dans
un tube capillaire se ramoallit jusqu’a tel point qu’elle remonte dans le tube.

Apres avoir fait fondre une quantité de margarine, on obtient un blend qui est filtré
puis introduit dans deux tubes capillaires en verre sur une hauteur de 1 cm, les refroidir au
réfrigérateur (8 a 10 min), on fixant les deux capillaires a une pince en bois.

La pince est suspendue sur les cotés du bécher et les deux capillaires sont immergés
dans I’eau osmosee, ensuite le milieu est chauffé lentement (0.5°C/min) dans un bain
marie.

On observe attentivement et noter la température a laguelle les colonnes de
margarine (huile) commencent a remonter dans les tubes. La température notée correspond
au point de fusion de la margarine (huile) exprimeée en degrés Celsius.

11.4.2.4. Détermination du pH de la phase aqueuse par la méthode potentiométrique
(NE. 1. 2.430, 1989)

Le pH de la phase agueuse de la margarine est la différence de potentiel, a la
température de mesure, entre deux éectrodes immergées dans la phase aqueuse de la
margarine, et exprimeé en unité du pH. On étalonne le pH métre par I’eau distillé a pH=7,
ensuite on introduit I’électrode dans la phase aqueuse alatempérature de mesure. Lorsque
la lecture devient constante, on lit la valeur du pH indiqué par le pH métre a 0.01 unité de
pH prés, sur |’échelle de |’ instrument.

11.4.2.5. Determination de I’indice de peroxyde (NE. 1. 2. 98, 1988)

Son principe est basé sur traitement d’une prise d’essai en solution dans
I’acide acétique et du chloroforme par une solution d’iodure de potassium (Kl).
Titrage de I’iode libéré par une solution de thiosulfate de sodium. Un échantillon de
5g de I’échantillon a analyser (blend), est pesé dans un ballon préparé, bien séché et a
I’abri de contact avec I’air. On prépare dans un bécher 0.5g d’iodure de potassium (KI)
complété a 1.5g d’eau distillée en assurant une bonne agitation.

Le ballon préparé et contenant le blend atitrer, on rgjoute le mélange chloroforme (12ml),
acide acétique (18ml) tout en agitant, puis on ajoute en dernier lieu I’iodure de potassium.
On doit Boucher le ballon, on agiter bien pendant une minute et on laisse a I’abri de la

lumiere pendant une minute. On ajouter 75ml d’eau distillée et quelques gouttes d’empois
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d’amidon comme indicateur coloré, le titrage se fait a I’aide de la solution de thiosulfate de
sodium a 0.01N. La lecture sur la burette la chute de niveau correspondant. Le résultat est

exprimé selon laformule suivante :

Ip = Chutex2

[1.5. Extraction et dosage des composes phénoliques et ortho-diphénols de I’huile
d’olive et des deux blends

[1.5.1.Extraction des composés phénoliques

L’extraction des composes phénoliques est réalisé suivant le protocole de Ollivier
et al (2004). 10 g d'huile d'olive et 10 ml de solution méthanolique (méthanol/eau; 80/20,
v/v) sont placés dans un tube a centrifuger. On agite pendant 10 minutes au Vortex. Aprés
centrifugation, pendant 15 min a 3800 rpm. L’opération est reconduite 2 fois.
[1.5.2.Dosage des composes phénolique totaux

La mesure de la proportion des composes phénoliques dans les extraits

méthanolique a été réalisés selon la méthode de folin-ciocalteu utilisée par Favati et al.
(1994).
Dans des tubes de 20 ml, sont mélangeés 2 ml d’extrait méthanolique, 5 ml d’eau distillée et
0,5 ml de réactif de Folin-Ciocalteu. Aprés 3 min, 4 ml de solution de carbonate de sodium
(10%) sont ajoutés, ensuite ajuster a 20 ml avec de I’eau distillée. Apres 90 min
d’incubation a I’obscurité, le mélange est filtré et I’absorbance est mesurée au
spectrophotometre a 765 nm.

La concentration en composés phénoliques est déterminée a I’aide d’une courbe
d’étalonnage (annexe 4) obtenue en utilisant I’acide gallique comme standard. Les
concentrations en polyphénols totaux des extraits methanolique d’huile d’olive sont
exprimées en mg d’E.A.G./Kg.

I1.5.3.Dosage des ortho-diphénols

Les ortho-diphénols sont |es antioxydants les plus puissants (hydroxytyrosol, acide
caféique) (Ollivier et al., 2004). La méthode est basée sur la formation de complexe jaune,
entre les ortho-diphénols et les ions molybdate, qui absorbent au voisinage de 370 nm.
(Ollivier et al., 2004).

La concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques des échantillons

d’huiles est déterminée suivant le protocole de Mateos et al. (2001).
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Quatre d’extrait methanolique sont additionné de 1 ml d’une solution de molybdate
de sodium déshydraté a 5% dans I’éthanol-eau (v/v). Le mélange est agité vigoureusement
et aprés 15min d’incubation ortho-a I’obscurite, I’absorbance des solutions phénoliques
est mesurée a 370nm. Les teneurs en diphénols des échantillons sont calculées a partir de
I’équation de régression de la gamme d’étalonnage établie avec I’acide caféique (annexe
4).

[1.6. Activité scavenger sur leradical DPPH

Le Diphenylpicrilhydrazyl (DPPH) est un radical libre, stable et caractérisé par une
couleur violette dont I'intensité est mesurée a 515 nm (Brand-Williams et al., 1995). La
substance antioxydante agit en transférant un éectron ou un atome d'hydrogene ce qui
conduit a la réduction du DPPH au cours de la réaction et a un changement de coloration
jaune pale.

Une solution mére a été préparé on solubilisant I’huile dans de I’éthyle acétate & 10
% (m/v), un volume de 4ml de la solution DPPH fraichement préparé dans de I’éthyle
acétate (10 M), est additionné & des solutions d’huile dilué dans de Iéthyle acétate &
différentes concentrations. Le mélange est agité pendant 10 secondes au vortex et
I’absorbance est lue aprés 30 min d’incubation a 515 nm contre un blanc (Ouedlati et al.,
2009). L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical DPPH

selon laformule suivante :

(%) d’inhibition du DPPH = (1- [DPPH] s/ [DPPH] o). 100

[DPPH] o: Absorbance du contréle;
[DPPH] 30: Absorbance de I’échantillon.

[1.7. Détermination de la stabilité a I’oxydation (Rancimat)

La spécification du Temps d’Induction au test Rancimat (TIR), exprimé en heures
correspond au temps pendant lequel la matiére grasse a résisté a un stress oxydatif. Le
principe du test consiste a vieillir prématurément les matiéres grasses par décomposition
thermique, sous un bullage intensif d’air (Rahmani, 2007).

La stabilite de nos échantillons est déterminée a I’aide d’un appareil Rancimat
Metrohm 743, on fixe la pompe a membrane pour gaz et on régle le débit a 10l/h
exactement. Puis on arréte a nouveau la pompe, amenant le bloc chauffant ala température
voulue (100°C en général) a I’aide du thyristor et du thermometre a contact. La

température doit étre maintenue constante a £ 0,01 °C prés pendant la durée de I’essai. On
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Remplit les cellules de mesure de 50 ml d’eau distillée ou déminéralisée, on péese 3g de
I’échantillon et les introduire dans le flacon d’oxydation a I’air. Mettant en marche la
pompe a membrane pour gaz et régler a nouveau le débit sur 10 I/h exactement. Reliant le
tube d’arrivée et le tube de sortie d’air aux flacons d’oxydation a I’air et aux cellules de
mesure a I’aide des tubes de raccordement, Introduisant le flacon d’oxydation a I’air muni
de son bouchon hermétique dans le trou percé a cet effet dans le bloc chauffant ou dans le
bain chauffant, qui doivent étre tous deux a la température requise .nous arrétons les
mesures au moment ou le signal a atteint 100% de I’échelle de I’enregistreur.

[1.8.Analyses microbiologiques des margarines produites

[1.8.1. Préparation des échantillons pour analyse

Dans un flacon stérile préalablement taré, on pese la prise d’essai d’une masse de
409, prélevée aseptiqguement a partir de I’échantillon a contrdler, a laide d’une spatule
stérile on gjoute 34 ml du diluant (Solution Ringer 1/4) et on place les flacons au bain
marie.

Le réglage a 45 + 1°C s’effectue jusqu’a fusion complete du produit. Ce temps ne
doit pas excéder 20 min. On agite jusqu’a I’obtention d’une émulsion homogene, et on
laisse reposer a température ambiante, afin d’obtenir une bonne séparation de la phase
grasse et de la phase aqueuse. Les examens et les tests effectués sont résumés dans le
tableau N°1V (Annexe 7).
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I11. Résultats et discussion
[11.1. Indices de qualité de I’huile d’olive
Les parametres de qualité de I’huile d'olive étudiée sont représentés dans le tableau |.

Tableau |: Lesindices de qualité de I’huile d’olive.

L es paramétres Huile éudiée
Acidité (en % d’acide oléique) 7.75+ 0,21
Indice de peroxyde (en meq d’O, / kQ) 17.25+0.35
K 232 1.948+0.008
K270 0.247+0.005
[11.1.1. Acidité

L’acidité est I’un des principaux critéres de qualité de I’huile d’olive. D’apres les
résultats mentionnées dans le tableau, on constate que I’acidité de notre huile est supérieure
a la norme fixé par le COI (2003) pour une huile d’olive lampante vierge qui est de 3.3%.
Nos résultats se situent dans les intervalles rapportés par Tamendjari et al. (2004) pour la
variété Chemlal 50% naturel et 100% attaqué, qui varient entre 0.28 et 10.93% et entre
0.64 & 13.7% respectivement, mais trés élevés par rapport aux résultats rapportés par Ben
Tekaya et Hassouna. (2005) pour I’huile d’olive extra vierge tunisienne étudiée dans
différentes conditions de stockage.

Selon Tamendjari et al. (2004) la durée de stockage influe négativement sur la
qualité de I’huile d’olive et cela est plus nuisible et néfaste quand les olives sont
endommagées par la mouche Bactrocera oleae, ceci crée I’accélération des processus
d’hydrolyse et d’oxydation qui se traduisent par une augmentation de I’acidité libre. Ce qui
peut expliqué I’acidité élevée de notre huile qui est probablement due a une forte activité
lipolytique sur sestriglycérides.

D’autre part, I’acidité élevée de notre I’huile peut étre expliquée par le fait que les
olives soient récoltées tardivement, d’aprés Fuentes de Mendoza et al. (2013), I’acidité de
I’huile augmente avec le stade de maturité, ils ont constaté qu’au stade vert I’acidité de
I’huile qui été de 0.29%, s’eléve au stade mur jusqu'a atteindre une valeur de 0.53%, cette
élévation est expliqguée sdon Gutiérrez et al. (1999), Salvador et al. (2001), par
I’augmentation de I’activité enzymatique des enzymes lipolytiques, ainsi que la sensibilité
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des olives aux infections pathogenes et les endommagements mécaniques qui engendrent
des valeurs élevées de I’acidité libre.

En outre, la température de stockage de I’huile influe sur saqualité, il a été rapporté
par Ben Tekaya et Hassouna. (2005), que I’augmentation de la température (60-80°C),
favorise I’élévation de I’acidité jusqu'a atteindre une valeur maximale d’environ 1.4%,
tandis que le type d’emballage dans le quel I’huile est conditionnée (verre, plastique et
métal) n’a pas d’influence significative.

[11.1.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde détermine la quantité d’hydroperoxydes présents dans I’huile
d’olive, ce qui permet de mesurer I’auto-oxydation des lipides (Haddada et al., 2008).
L’huile étudiée montre un indice de peroxyde (tableau I) qui est de 17.25 meq O,/Kg, notre
huile reste donc dans la norme établie par le COI (2003) (20 meq O./Kg pour une huile
d’olive extra vierge). Cette valeur est supérieurs a celles enregistrées pour la variété
Chemlal a différents stades de maturité (3.2 a 9 meq O,/Kg) (Bengana et al., 2013) et des
variétés algériennes (entre 3.25 a 8.7 meq O./Kg) (Laribi et al.,2011). Proche de celles
enregistrées pour les huiles espagnoles commerciales stockées dans des bouteilles en
plastique, pour lesquels I’indice de peroxyde varie entre 12.2 a 25.5 meq O./Kg pour une
durée de stockage de 6 mois (Méndez et Falque, 2007).

La valeur de I’indice de peroxyde atteinte indique une présence éventuelle des
hydroperoxydes produits de I’oxydation, qui peut étre expliquée d’une part, par le stade de
maturité tardif, I’état (blessures et lésions) et la durée de stockage des olives et d’autre part,
par le systeme d’extraction de I’huile d’olive et les conditions de stockage (emballage,
durée, température et la présence de I’air).

D’aprés les résultats obtenus par Mendez et Falqué. (2007), I’emballage en
plastique n’est pas adéquat pour la conservation du fait qu’il est perméable a I’oxygene
atmosphérique et a la lumiere ce qui intensifie le processus de I’oxydation ce qui peut
expliquer la valeur élevée de I’lp de notre échantillon vu qu’elle a été extraite par
centrifugation en trois phases et stocké dans des bouteilles en plastique. En outre, selon
Gemino et al. (2002) et Di Giovacchino et al. (2002), les huiles d’olives extraites a partir
des olives saines par le systéeme d’extraction en deux ou trois phases, n’a pas d’influence
significative sur les indices de qualité (acidité, indice de peroxyde et absorbance dans
I’UV).
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[11.1.3. Absorbance dans I’'UV

D’apres les résultats obtenus I’extinction spécifique a 232 et 270 nm (tableau 1), on
remarque que I’échantillon (huile d’olive) présente un coefficient d’extinction kos, qui est
de 1.948. Cette valeur reste dans la norme préconisée par le COI (2003) pour une huile
d’olive extra vierge (< 2.5), tandis que le coefficient d’extinction spécifique ka7, qui a
atteint une valeur de 0.247, dépasse la norme d’une huile d’olive extra vierge (< 0.22),
néanmoins la valeur enregistrée est inferieure a la limite fixé par le COI (2003) pour une
huile d’olive vierge (< 0.25).

Ces résultats rejoignent ceux enregistrés pour les huiles des variétés agériennes
étudiées sur deux années de récolte successives qui varient entre 1.14 et 3.32 pour le
coefficient kus, et de 0.13 a 0.37 pour le coefficient ko7 (Douzane et al., 2013), ainsi que
les huiles marocaines durant les compagnes 07/08, 08/09, 09/10, (entre 1.35 a 1.8 pour le
coefficient ko3, et entre 0.11 a 0.38 pour le coefficient ko70) (Tanouti et al., 2011).

Concernant les résultats d’analyse (ko7o €t Kkozp), les valeurs enregistrées sont
relativement élevées, ceci est du probablement a I’oxydation de I’huile. En effet selon
Bengana et al. (2013) et Krichene et al. (2010), I’indice de peroxyde et les coefficients
d’extinction Koz, €t Ko7o, Sont des parameétres de qualité qui permettant d’évaluer
I’oxydation de I’huile, les deux premiers paramétres (Ip et kz3,) sont considérés comme
indicateur d’oxydation primaire et le dernier (ko70) est un indicateur d’oxydation
secondaire.

Cette oxydation peut étre liée a plusieurs facteurs dont les principaux sont les
conditions de stockage de I’huile, I’exposition a I’oxygene, la récolte tardive des olives et
I’attaque par les insectes, il a été rapporté par Tamendjari et al. (2004), que I’attaque des
olives par la mouche B. oleae accélére les processus d’hydrolyse et de I’oxydation

accompagne par I’augmentation de I’absorbance dans I’'UV.
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[11.2. Les indices d’identification de I’huile d’olive
Les indices d’identification de I’huile d’olive sont représentés dans le tableau 1.

Tableau I1: Les indices d’identification de I’huile d’olive.

Parametres d’identification Huile éudiée Codex Stan 33
90 75 -94
Indice d’iode (g d’1,/100 g d’huile)
86.6 -
Viscosité (mPaS)
1.4606 1,4677 a1,4705
Indicederéfraction
Rouge 4.5 -
Couleur (unité)
Jaune 30 -

[11.2.1. Indice d’iode

L’indice d’iode est une appréciation de I’insaturation des acides gras et de leurs
esters (Naudet, 1988). Les résultats de I’indice d’iode sont présentés dans le tableau I1.

On consultant les résultats (tableau 11), on note que notre huile présente un indice
d’iode qui est de 90 g d’I/100 g d’huile, cette valeur est dans la norme établie par le
Codex Stan 33-1981 qui est de 75 a 94 g d’1,/100 g d’huile, pour une huile d’olive vierge.
Nos résultats sont proches de ceux obtenus par Bengana et al. (2013), qui varient entre (82
et 88 g d’1,/100 g d’huile) et de ceux rapporté par Méndez et Falqué. (2007) pour les huiles
d’olives espagnoles commerciales, qui varient entre (77.50 a 87.93 g d’1,/100 g d’huile) et
les variétés cultivées Arbequina, Koroneiki, Leccino, Ouedlati et Chemlali planter en
Tunisie (81.98 et 94.40 g d’1,/100 g d’huile) (Dabbou et al., 2010).

Il a été démontré par Bengana et al. (2013), que I’indice d’iode augmente durant la
maturation, cet indice suit une tendance similaire a celle des acides gras insaturés,
particulierement I’acide linoléique. Méndez et Falqué. (2007) on rapportés que I’emballage
en plastique favorise I’oxydation, il a une nette incidence sur les doubles liaisons et par
conséquent sur la valeur de I’indice d’iode.
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[11.2.2. Viscosité

La viscosité est une constante de caractérisation physiqgue qui dépends
principalement de la température et de la composition des huiles végétales (Ogutcu et al.,
2008).

La viscosité enregistrée pour notre huile est de 86.6 mPaS a 20°C (tableau I1), cette
valeur est relativement élevée comparés aux résultats rapportés par Ogutcu et al. (2008)
qui varient entre 60.4 et 66.3.

D’aprés Samah et Fyka. (2002), La viscosité est fortement affectée lorsque I’huile
est exposée a de hautes températures et a I’air, qui favorisent la formation des composés
d’oxydation et de polymérisation. En effet les hautes températures (30 & 60°C) entrainent
I’oxydation de I’huile d’olive et la formation de composés d’oxydation tels que les
hydroperoxydes qui a leur tour du fait de leurs instabilités se dégradent pour former des
aldéhydes, des cétones, des alcools et des hydrocarbures et d’autres composés polaires qui
favorisent I’augmentation de la viscosité (Maskan, 2003 ; Navarraet al., 2011).
L’augmentation de la viscosité a lieu a cause de la formation de composés de hauts poids
moléculaire par polymeérisation d'acides gras insaturés (Tsaknis et al., 2002).

[11.2.3. Indicederéfraction

Les résultats de I’indice de réfraction de I’huile d’olive étudiée sont représentés
dans le tableau Il. La valeur obtenue (1.4606), est |égerement inferieure aux valeurs de la
norme de Codex Stan 33-1981 qui sont de 1,4677 a 1,4705 pour une huile d’olive vierge.

L’indice de réfraction de notre huile est inferieure aux indices de réfractions
enregistrés pour I’ensemble des huiles d’olive tunisiennes qui présentent des valeurs qui
varient entre 1.469 et 1.470 (Tekaya et Hassouna, 2005) ainsi que de ceux des variétés
turques (1.468 et 1.47 a 25°C) (Ogutcu et al., 2008).

[11.2.4. Couleur

La couleur de I’huile d’olive est dépendante de sa composition en pigments, qui est
considérée comme un paramétre de qualité (Beltran et al., 2005). Les résultats de I’analyse
de la couleur sont représentés dans le tableau I1.

Comme c’est illustré dans le tableau, on remarque que le nombre d’unités jaunes
(30 unités) est plus important que celui d’unités rouge (4.5 unités).

Selon Criado et al. (2008), la couleur de I’huile d’olive est affectée par la période
de récolte, ce qui peut expliquer la couleur de notre huile probablement extraite des olives

récoltées tardivement, en effet les teneurs en chlorophylles des fruits diminuent au fur et a
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mesure de leur maturation suite & la réduction de I’activité photosynthétique qui diminue
progressivement (Criado et al., 2007; Baccouri et al., 2008).

D’apres Giuliani et al. (2011), plus le stade de maturité avance, les huiles obtenues
sont d’une couleur dorée pour arriver a la fin a une coloration jaunatre, cela est expliqué
d’aprés Gandul-Rojas et al. (2000), par la transformation des chlorophylles a et b en
phéophytines a et b, au fur et a mesure que le stade de maturité augmente.

Les chlorophylles et les phéophytines ont des effets pro-oxydants en présence de la
lumiére (Giuliani et al., 2011), mais les phéophytines ont I’action pro-oxydante la plus
élevé (Rahmani et Csallany, 1998).

[11.3. Composition en acides gras des huiles

La composition en acide gras de I’huile d’olive joue un role important pour sa
qualité nutritionnelle et organoleptique (Tanouti et al., 2011) et sa grande stabilité
(Krichene et al., 2010).

L’analyse de la composition en acides gras démontrée sur le chromatogramme
(annexe 4), présente des teneurs en différents acides gras répondants aux limites établies
par le COI (2003) pour I’huile d’olive de catégorie extra vierge.

Tableau I I1: Composition de I’échantillon étudié en acide gras totaux.

Acidesgras Acidegras (%) Norme COI (%)
Acide palmitique (C16 :0) 12.78 7.5-20
Acide stéarique (C18:0) 3.26 0.5-5
Acideoléique (C18:1) 72.72 55-83
Acidelinoléique (C18:2) 9.79 3.5-21
Acidelinolénique (C18:3) 0.65 <1
AG saturé (AGS) 16.04 _
AG insaturés (AGIS) 83.16 _
AG Polyinsaturé 10.44 _
C18:1/C18:2 7.42 ~
AGMI/AGPI 6.96 _

A partir des résultats du tableau |11, on remarque que I’acide oléique, palmitique et
linoléique, sont les acides gras majoritaires, tandis que I’acide stéarique et linoléique sont

présents a des quantités rel ativement faibles.
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Habituellement, I’acide oléique est I’acide gras majoritaire dans I’huile d’olive, la
valeur enregistré pour notre huile est de 72.72%, ce taux est proche des teneurs obtenus
pour les variétés tunisiennes (Ouedlati et al., 2009) et de celles enregistrées pour les huiles
espagnoles (Fuentes de Mendoza et al., 2013), supérieure aux valeurs obtenus pour I’huile
d’olive algérienne de la variété Chemlal (Bengana et al., 2013) et inférieurs aux taux
enregistrés par Pardo et al. (2007) pour les variétés espagnoles Picual, Cornicabra,
Manzanilla, Arbequina et Local. Les propriétés nutritionnelles de I’huile d’olive sont
attribuées pour sateneur éevé en cet acide gras qui en plus d’étre nutritionnel, augmente la
résistance des LDL a I’oxydation (Bonanome et al., 1992).

Le stade de maturité des olives affecte le profil de I’huile en acides gras. Durant la
maturation une augmentation de la teneur en acides linoléique et palmitique et une
diminution de celle de I’acide oléique est observée. Comme il a éé démontré par
(Gutiérrez et al., 1999), la biosynthése des triacyglécyrols est active durant la maturation,
on obtient principalement I’acide oléique qui est transformé on acide linoléique par
I’enzyme active «oléate désaturase». Les teneurs en acide linoléique obtenu pour notre
huile (9.79%), sont analogues a celles rapportés par Morello et al. (2004) et inferieure aux
taux rapportés par Ouedlati et al. (2009).

Le rapport C18:1/C18:2 obtenue est égale a 7.42, ce rapport est utilisé pour
caractériser les cultivars ainsi qu’il contribue a la stabilité de I’huile (Allalout et al., 2009),
lavaleur obtenue est proche des rapports rapporté par Fuentes de Mendoza et al. (2013).

L’huile étudiée présente un rapport qui est de 6.96. De toutes les huiles végétales
consommeées, I’huile d’olive est celle qui présente le rapport acides gras moninsaturés/
acides gras polyinsaturés le plus élevé, cette particularité confére a I’huile d’olive une plus

grande stabilité a I’auto-oxydation (Ryan et al., 1998).
[11.4. Dosage des pigments

Les résultats obtenus pour les dosages des pigments (chlorophylle et caroténoides)

sont représentés dans lafigure 2.
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Figure 2: Teneur de I’huile I’olive en pigments.

On consultant les résultats du tableau on note que I’huile étudiée montre des teneurs
relativement faibles en pigments chlorophylliens (2.636 mg/kg), par rapport a ceux
retrouve par Morello et al. (2004) (14 mg/kg), ainsi que ceux retrouveés par Bengana et al.
(2013), qui varient entre 13 et 22 mg/kg. La teneur en caroténoides de notre huile qui est
de 1.52 mg/kg est similaire aux résultats apportée par Bengana et al. (2013) qui varient
entre 1.2 a 1.5 mg/kg, mais inferieur a la moyenne trouvée par Tanouti et al. (2011)
(2,76mg/Kg).

La récolte des olives a un stade de maturité tardive est une pratique courante,
probablement c’est le cas des olives a partir desquels notre huile a été extraite, d’aprés
Bengana et al. (2013), le stade de maturité est une étape clé qui détermine la concentration
en chlorophylles, en effet ils ont constaté qu’a des stades prématurés la teneur en
chlorophylle et relativement élevée et leur dégradation durant ces périodes est faibles,
tandis que des pertes remarquables on éé enregistrées a des stades plus avancées avec une
chute de 22 mg/kg a 13 mg/kg.

La diminution en pigment chlorophylliens durant la maturation peut étre expliguée
par la transformation des chlorophylles (a) et chlorophylles (b) en phéophytines (a) et
phéophytine (b) respectivement (Bengana et al., 2013) , ce qui induit un passage de la
coloration de I’huile d’olive du vert a une coloration jaunatre (Giuliani et al., 2011).

D’autre part, les faibles taux en caroténoides enregistrés par notre huile, peuvent
étre dus a leur oxydation pendant le processus de maturation, ainsi qu’a leur réle protecteur

contre la photooxydation en désactivant I’oxygéne singulet (Perrin, 1992).
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Le profil de I’huile d’olive en pigments chlorophylliens est affecté par les facteurs
agronomiques, les caractéristiques de la région de la provenance des olives (sol,
température, humidité), leurs variétés et leur stade de maturité et les techniques
agronomiques adopté (Cerretani et al., 2008; Baccouri et al., 2008a).

En plus de la couleur, les chlorophylles et les caroténoides jouent un de I'huile
d’olive vierge en raison de leur nature anti-oxydante a I’obscurité et pro-oxydante a la
lumiére (Criado et al., 2008; Oued ati et al.,2009; Dabbou et al., 2010).

[11.5. Indices physiquesde la margarine
[11.5.1. Taux de solide par RMN (SFC)

Le profil de taux de solide, donne une indication sur les propriétés de fusion de la
matiere grasse (Laia et al., 2000; Carr et Vaisey-Genser, 2003). le SFC est I’un des
facteurs déterminants la texture et la plasticité de la margarine. La phase grasse est
responsable de plusieurs caractéristiques de la margarine incluant I’apparence, facilité de
conditionnement (emballage), les propriétés organoleptiques libération de la flaveur, la
fraicheur ladensité et facilité de tartinabilité et exsudation de I’huile (Laia et al., 2000).

Pour les margarines a tartiner, le SFC ne doit pas dépasser 40% a 5°C, pas plus de
6% a 37°C (De Greyt et Huyghebaert, 1993) ou pas plus de 32% a 10°C (Charteris et
Keogh, 1991). Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 1V.

Tableau 1V: Teneurs en solide (SFC) des deux margarines MF1 et MF2.

T (°C)
&chantillon 20°C 30°C 40°C
MF1(%) 8.7 3.9 05
MF2(%) 8.7 39 05

Les résultats obtenus par le RMN, nous permettent de conclure que les deux
margarines sont d’une nature plastique et facile a tartiner. A 37°C, I’indice de SFC est
inférieur a 6%, ce qui indique que nos margarines fondent facilement (De Greyt et
Huyghebaert, 1993).

L’information obtenue a partir des courbes de solide (SFC) permet de prévoir la
compatibilité du corps gras, ainsi que les caractéristiques finales du produit fini.

D’apreés I’allure des courbes, on remarque une diminution du solide en allant de

basses températures (20°C), vers les hautes températures (40°C), tendant méme a zéro pour
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les deux formulations, les deux courbes se superposent du fait de la composition identique
de la phase grasse (blend d’huiles) des deux margarines.
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Figure 3: Taux de solides (SFC) de MF1 et MF2.

Selon Laia et al. (2000), le SFC a 20°C détermine la tendance a I’exsudation de
I’huile il ne doit pat étre inferieure a 10%, concernant les deux margarines le taux de solide
enregistrés a cette température est de 8.7%, ce qui peut engendrer le phénomene de
huilage. La fermeté de la margarine est généraement augmentée par le processus
d’hydrogénation, car celui-ci est responsable de la formation d’AGS a partir des AGI et
des AGT, ces derniers contribuent énormément aux propriétés fonctionnelles des huiles
hydrogénées (Idris et Dian, 2005). Cependant, ceux-ci sont considérés comme étant un
facteur de risque potentiel dans les maladies cardiovasculaires (Idris et Dian, 2005).

L’huile de palme est parmi les huiles utilisées pour la préparation des deux
margarines MF1 et MF2, ainsi pour amélioré la fermeté des deux produits, I’une des
options possible est I’augmentation de la fraction utilisée en huile de pame, en effet cette
huile présente des avantages d’utilisations liés a la stabilité thermique et oxydative
importantes ainsi que la plasticité (Idris et Dian, 2005). Une autre option, étant
I’interestérification. Ainsi, pour améliorer leurs propriétés de fusion, ces huiles peuvent
étre interestérifiés avec des huiles et des graisses végétales contenant des acides gras a
chaines courtes. (Karabulut et al., 2004; Idris et Dian, 2005).
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Les taux de solides a diverses températures fournissent de bonnes indications du
comportement général du corps gras, information utilisée avant tout pour la formulation et
le développement de nouveaux produits. En fait, a chaque type de margarine (cuisine, a
tartiner, crémage, feuilletage) correspond un type de courbe de solide bien déterminé
(Karleskind et Wolff, 1992 ; Ribeiro et al., 2009a).

D’apres Karleskind et Wolff (1992) et Ribeiro et al. (2009b), la quantité de solide
présente a différentes températures au cours de la cristallisation et aussi inversement au
cours de la fusion est sans doute un parametre primordial a considérer et va de suite
spécifier la phase grasse. Le SFC est responsable de plusieurs caractéristiques propres aux
margarines:

» le SFC a0,5 et 10°C contr6le le comportement a I’étalement du produit (sa facilite
a étre tartiner a la température du réfrigérateur) en relation avec le procédé et les
conditions de fabrication.

» A 15 et 20°C le SFC est un facteur important pour le procédé, la dureté du produit
final et I’exsudation huileuse.

» A 20et 25°C, il estlié alastabilité de lamargarine.

> A 30 et 35°C, il est lié a la texture (tenue lors de certaines utilisations) et aux
propriétés de libération de I’ardbme et de la flaveur dans la bouche (appréciation
orale du produit).

[11.6. Analyses physico-chimiques

Les résultats de la caractérisation physico-chimique des margarines éaborées
(margarines enrichie en I’huile d’olive avec vitamine E et margarine enrichie en I’huile
d’olive sans vitamine E) sont représentés dans le tableau V.

Tableau V: Caractéristiques physico-chimiques des deux margarines é aborées MF1 et

MF2.
Teneur
MF1 MEF2
Humiditéen (%) 15.61 15.61
Point defusion (°C) 35.4 35.4
pH dela phase aqueuse 4.5 4.5
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[11.6.1. Teneur en eau (Humidité)

Les résultats de I’humidité pour les deux margarines MF1 et MF2 sont présentés
dansle Tableau V. On remarque que la teneur en eau (humidit€) est analogue pour les deux
margarines; elle est de I’ordre de 15.61. Ceci est compatible avec la formulation initiale
des deux margarines qui contiennent 82 % de phase grasse et 18 % de phase aqueuse, dont
I’eau et les composés hydrosolubles.

[11.6.2. Détermination du point de fusion

Le point de fusion des deux margarines MFlet MF2 (tableau V) est identique pour
les deux formulations, cela est di ala similarité dans la composition en matiére grasse des
deux margarines. Les points de fusion retrouvés pour nos formulations MFlet MF2 sont
similaires a ceux apporté par Karabulut et Turan. (2006), dont les valeurs varient 31,2 a
34,5 °C pour I’ensemble des 15 margarines turques étudiées.

Les propriétés physiques de la margarine, fermeté, consistance et plasticité,
dépendent de plusieurs facteurs dont les principaux sont |e point de fusion des triglycérides
constituants I’huile, le taux de solide a une température donnée et la structure cristalline de
la matiére grasse. La fermeté de la margarine est souvent mesurée par le point de fusion
des triglycérides rentrant dans sa composition (Wiedermann, 1978).

[11.6.3. Détermination du pH dela phase aqueuse par la méthode potentiométrique

D’apreés les résultats (Tableau V) on constate que les pH des deux phases agqueuses
sont égaux et sont de I’ordre de 4.5.

Selon Karleskind et Wolff (1992), il est préférable de contrbler le pH de la phase
aqueuse. Une valeur basse de ce dernier freine la croissance des microorganismes. En
général on fixe le pH entre 4.0 et 5.5 (dans certaines margarines de feuilletage on peut
avoir desvaleursde 3.0 2 3.5).

[11.6.4. Détermination de I’indice de peroxyde

La cause la plus commune pour la détérioration de I’huile est le rancissement qui
est causé par I’oxydation, ayant comme premiers produits d’oxydation les hydroperoxydes
(Laia et al., 2000). L’indice de peroxyde est un critere tres utile et d’une sensibilité
satisfaisante pour apprécier les premieres étapes d’une détérioration oxydative (Karleskind
et Wolff, 1992).

Les résultats des indices de peroxyde estimés pour les deux margarines sont

représentés sur figure.
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Figure 4: Résultats des indices de peroxyde des deux formulations.

D’aprés les résultats mentionnés sur la figure on remarque que les indices de
peroxydes obtenus pour les deux margarines MF1 et MF2 qui sont de 3.73 et 4 meqO./Kg
respectivement, sont supérieures a ceux rapportés par Laia et al. (2000), pour les
margarines expérimentales et commerciadles a différentes durée et températures de
stockage, qui présentent des valeurs comprises entre 1.38 et 1.74 meq O./Kg pour les
margarines expérimentales et entre 1.28 et 1.54 meq O./Kg pour les margarines
commerciales. Néanmoins Les valeurs atteintes sont inférieures a la norme fixée par
(NE.1.2.98.88) qui est de 10 méq O./Kg MG utilisées par I’entreprise. Ainsi qu’au seuil
maximum requis par Karleskind, (1992) qui est de I’ordre de 5 méq O2/kg.

I11.6.5. Teneur en sal (taux de sel)

Concernant la teneur, d’apres les résultats obtenues (figure 5) on remarque que les

deux formulations MF1 et MF2 ont quasiment les méme teneurs en sel qui est de 0.32%.
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Figure 5: Teneur en sel des deux margarines des deux margarines MF1 et MF2.

Selon Karleskind et Wolff (1992), la teneur en sel varie suivant I’utilisation de la
margarine et sa texture. Elle est de I’ordre de 0,1 a 0,3 % pour les margarines tartinables. Il
est ainsi nécessaire de controler la présence et |e taux de sel.

Le sd joue un rdle trés important dans la stabilisation de I’émulsion. D’aprés
Frasch-Melnik et al. (2010), I’utilisation des cristaux de monoglycérides comme
emulsifiant ou bien en combinaison avec les cristaux de triglycérides améliore la stabilité
des émulsions eau dans I’huile par encapsulation du sel qui se fait gréce ala formation de
coquilles solides autours des gouttelettes d’eau (contenant le sel) par les cristaux
d’émulsifiants agglomerés. Cependant, la température est un parametre limitant et peut
s’avérer néfaste a la stabilité de I’émulsion si elle est assez élevée.

I11.7. Dosage des composés phénolique
[11.7.1. Dosage des polyphénols totaux

Les résultats du dosage colorimétrique des polyphénol s totaux sont représentés dans
lafigure 6. L huile d’olive analysée montre des teneurs en polyphénols totaux relativement
proches de celles rapportées par Gemino et al. (2002), qui varie entre 42 et 72.33 mg/kg,
pour les huiles obtenues par centrifugation en trois phases, ainsi que de celles enregistrées
pour les variétés espagnoles qui présentent des teneurs en polyphénols comprises entre
37.2 et 93.2 mg/kg (Ceci et Carelli 2007). Les teneurs en polyphénols de notre huile sont
largement inferieure a celles des variétés algériennes étudiées par Laincer et al. (2014), qui

présentent des teneurs comprises entre 115.73 et 420.95mg/kg.
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Figure 6: Teneurs en polyphénols de I’huile d’olive et des deux blends avec et sans
vitamines E.
La teneur enregistrée en phénols totaux pour I’huile d’olive nous permet de classer

cette huile dans la catégorie a teneur faible en polyphénols totaux (50-200 mg/kg)
(Tsimidou, 1998).

Les faibles teneurs en composés phénoliques de I’huile étudiée peuvent étre reliées,
au stade de maturité, d’aprés Bengana et al. (2013), plus les olives sont matures plus la
dégradation en polyphénols augmente. Morello et al (2005), rapportent que le stade de
maturité qui est une caractéristique variétale affecte d’une part I’activité enzymatique de la
L-phénylalanine ammonia lyase et d’autre part la teneur en composés phénoliques. des
coefficients de corréations de 0.82, 0.82 et 0.64 ont été apportés entre I’activité de la PAL
et les teneurs en composés phénoliques pour les trois variétés Arbequina, Farga et Morrut
respectivement (Morello et al., 2005).

Avant d’étre soumises aux procédes d’extraction, il est probable que nos olives
soient stockées pour une longue période de temps, ce qui peut engendrer des pertes
importantes en composés phénoliques, en effet selon Tamendjari et al. (2004), e stockage
des olives influe négativement sur lateneur en composes phénoliques, avec des pertes plus
importantes pour les olives attaquées.

Les teneurs en composés phénoliques montrent également des fluctuations en
fonction du systéme utilisé pour [I’extraction, d’aprés Gemino et al. (2002), la
centrifugation a deux phases préserve le contenu en polyphénols plus que le systeme de la
centrifugation a trois phase, en effet I’addition de I’eau au cours de centrifugation a trois
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phases, entraines leur passage dans la phase agueuses aboutissant a des huiles pauvres en
polyphénals.

On comparant les résultats des teneurs on composes phénoliques totaux obtenus
pour I’huile d’olive et les deux blends sans et avec vitamine E, une diminution est détecté
pour les deux blend par apport a I’huile d’olive, les concentrations qui sont de I’ordre de
47.55 mg/kg Pour I’huile, diminue pour les deux blend jusqu’a atteindre des teneurs de
41.85 mg/kg et de 33.45 mg/kg pour le blend avec et sans respectivement.

La présence des polyphénols dans les deux blend est la conséquence des 10 %
d’huile d’olive qui ont éé mélangés avec trois huiles raffinés (tournesol, palm et
ineterésterfier) pour la préparation des deux margarines avec et sans vitamine E, en effet
les composés phénoliques s’avérent introuvables dans les huiles raffinés parce qu’elles
sont soumises au processus de raffinage qui engendre la dégradation des polyphénols du
fait de leur sensibilité a la chaleur (Pinelo et al., 2005), conformément aux résultats
rapportés par (De Leonardis et Macciola, 2012) aprés mélange de 20 % d’huile d’olive
avec 80 % de I’huile de palme.

[11.7.2. Dosages des ortho-diphénols

L’analyse des teneurs en ortho-diphénols de I’huile d’olive est représentée dans le
tableau VI.
Tableau VI: Teneurs de I’huile d’olive en ortho-diphénols.
Huile d’olive

Teneur (mg d’EAC/KQ) 1

Les résultats obtenus sont inferieure a ceux apportés par Laincer et al. (2014), dont
des valeurs qui varient entre 5.68 et 29 .67 mg/kg, ainsi que de ceux enregistrés pour les
huiles espagnoles Picual, Hojiblanca et Arbequina pour les quelles les valeurs sont
comprises entre 3.9 et 18.92 mg/kg (Gutiérrez et al., 2002).

[11.8. Activité antiradicalaire de I’huile d’olive et des deux blend avec et sans vitamine
E sur leradical DPPH

Les résultats du pouvoir antiradicalaire des échantillons, huile d’olive, blend sans
vitamine E (B-SVE) et blend avec vitamine E (B-AVE), sont représentés en pourcentage
d’inhibition du radical DPPH figure 7.
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Figure 7: Pourcentages d’inhibition du radical DPPH des différents échantillons.

Nos résultats révélent la performance du blend avec vitamine E, qui exerce le
meilleur pourcentage d’inhibition du radical DPPH (71%), suivi du blend sans vitamine E
avec un pourcentage d’inhibition de (67%), I’activité la plus faible étant enregistré pour
I’huile d’olive individuelle (40%).

La faible activité de I’huile d’olive pourrait étre liée aux faibles teneurs en
polyphénols et ortho-diphénols, qui sont de 47.55 mg /kg et 1 mg/kg respectivement.
Samaniego Sanchez et al. (2007) ont abouti a des correélations significatives entre I’activité
antiradicalaire et les teneurs en polypheénols totaux avec un coefficient de corrélations de
0,79, Kiraan et al. (2009) ont aussi apporté des coefficients de corréation de 0,81 et 0,62
pour les polyphénols totaux et ortho-diphénols respectivement.

Lesage-Meessen et al. (2001), ont évalué I’activité antioxydante au DPPH des
composeés phenoligues des huiles obtenus par systéme d’extraction a deux et a trois phases,
une activité antiradicalaire plus grande a été constaté pour I’huile obtenue par systeme a
deux phases que s’elle obtenue a trois phase, ils ont attribué ce résultat au fait que I’huile
du systéme a deux phases soit plus riche en ortho-diphénols principaement en
hydroxytyrosol, ce qui peut expliqué lafaible activité antioxydante de notre huile. D’apres
Baldioli et al. (1996), Huang et Sumpio (2008), les composés ortho-diphénoliques, tels
que I’hydroxytyrosol, I’oleuropéine aglycone et I’acide caféique, sont plus impliqués dans

I’activité antioxydante.
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D’apreés les résultats, on constate que le blend sans vitamine E présente une activité
relativement importante malgré qu’il renferme la plus faible teneur en composés
phénoliques (33.45 mg/kg), cela peut étre expliqué par la présence d’autres composés
ayant une activité antioxydante, autre que les composés phénoliques, qui sont les
tocophérols, en plus des tocophérols présents dans I’huile d’olive, ceux présents dans les
huiles raffinées utilisées pour la préparation des deux margarines. En effet, d’une part
I’huile d’olive est une source importante en tocophérols, avec une prédominance de I’'a
tocophérol qui présente une forte activité antioxydante, Grigoriadou et al. (2007). D’autre
part, selon Rossi et al. (2007), des concentrations assez élevées en tocophérols sont
détectées apres le raffinage des huiles, ce qui prouve que ces composés résistent aux
opérations de raffinage (dégradation entre 25% et 65 % de la teneur total).

Une activité notable des tocophérols dans des huiles raffinées en absence d’autres
antioxydants est rapportée par Andrikopoulos et al. (2002), ce qui prouve que ces
composés joue un réle prédominant dans I’activité antioxydante dans les huiles raffinées,
dans les quelle d’autres composés a activité antioxydante (polyphénols et caroténoide) sont
principalement détruit par les traitement de raffinage (Andrikopoulos et al., 2002; Nergiz,
1993; Rossi et al., 2001).

Le blend avec vitamine E présente I’activité la plus importante cela est du a la
présence de la vitamine E ainsi que les tocophérols endogenes de I’huile d’olive et des
huiles raffinées, ce qui peut étre a I’origine d’une action antioxydante potentiellement
supérieure. En effet selon Jiang et al. (2005), I’a—tocophérol I’analogue prédominant de la
vitamine E et le constituant majeur des tocophérols, contribue a I’activité anti-DPPH aux
environ 39 a69%.

Lavariation de I’activité antiradicalaire pourrait étre interprétée par la différence de
la composition et du contenu en antioxydants ainsi que par la diversité structurelle des

composés phénoliques présents dans I’huile (Carrasco-Pancorbo et al., 2006).

[11.9. détermination de la stabilité a I’oxydation (Rancimat)

Les résultats de I’analyse des deux margarines MFlet MF2 sont représentés en
Figure 8. lls sont présentés sous forme d’un graphe représentant le temps d’induction en
fonction de la conductivité (annexe 5). Le graphe se présente sous forme d’une fonction

parabolique. Cette allure est expliquée d’apres Arain et al. (2009), par le fait que les
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produits de dégradation volatiles sont piegés dans I’eau distillée induisant ainsi
I’augmentation de la conductivite.

D’aprés les résultats illustrés (Figure 8) on remarque que la margarine MF1
présente une période d’induction plus courte que la margarine MF2, ce qui signifie une

moindre stabilité oxydative.

H
w
J

temps d'inductions (h)
[
N

Figure 8: Temps d’induction exprimé (h) des échantillons de la margarine.

D’aprés Farmani et al. (2007), I’huile qui contient une plus grande teneur en AGS
et une moindre teneur en AGI possede une période d’induction plus importante. Une
réduction plusimportante de la période d’induction est due a la présence d’AGPI.
Concernant les deux formulations, les huiles utilisées sont identiques (types et
proportions), sachant que I’incorporation de I’huile d’olive augmente le taux des AGI.
Cependant ce paramétre ne pourrait pas étre la cause de différence de temps d’induction
enregistré du fait de la composition identique des deux blend en huiles.

La stabilité oxydative de I’huile d’olive dépend de ses composés endogenes et varie
considérablement en fonction de la composition en acides gras et les niveaux naturels des
pro/antioxydants. En plus du réle individuelle de chague antioxydant dans le contréle de la
stabilité oxydative de I’huile d’olive, I’effet de synergie entre I’ensemble des antioxydants
présents dans I’huile tels que les composés phénoliques, I’a-tocophérals, le profil lipidique
et les pigments, peut étre aussi impliqués dans la stabilité oxydative de I’huile d’olive
(Dabbou et al., 2010).

Une étude réalisée par Baldioli et al. (1996), a démontrée que I’a-tocophérol ne
présente pas de corrélation significative avec la stabilité oxydative de I’huile d’olive, tandis
gue quand il est mélangé avec I’hydroxytyrosol et ses formes oléosidiques dans une huile
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d'olive purifiée, un effet de synergie est constaté entre eux, et sont fortement corrélés avec
la stabilité oxydative de I’huile d’olive.

Cependant, malgré que la margarine MF1soit plus riche en substances
antioxydantes, avec une teneur en polyphénols totaux de 41.85 mg/kg et le fait de
I’additionné de la I’a-tocophérol, mais celle-ci présente une période d’induction moins
faible que la MF2 qui est sans I’a-tocophérol, ce qui peut étre expliqué par la présence
d’un effet pro-oxydant, en effet d’aprés Blekas et al. (1995), I’o-tocophérol peut agir soit
comme antioxydant ou pro-oxydant. A des températures relativement élevées, I’a-
tocophérol n’est pas un antioxydant primaire idéal (Deiana et al., 2002; Rahmouini €t al.,
2006) et ne contribue pas vraiment dans la définition de temps d’induction (Baldioli et
al.,1996). Des corréations non significatives ont été rapportées par Cerretani et al. (2006),
Dabbou et al. (2010) entre la stabilité oxydative et les teneurs en a-tocophérols, pour des
concentrations comprises entre 152.93 a 369.04 mg/kg et de 212 a 377.5 mg/kg pour les
variétés étudiées par Dabbou et al. (2010) et Cerretani et al. (2006) respectivement.

Selon Ben Tekaya et Hassouna. (2007), I’a-tocophérol montre un effet inhibiteur
de I'auto- et la photo-oxydation, mais I’association a-tocophérol/pB-carotene semble étre
moins efficace que I’a-tocophérols seul pour inhiber ces réactions (Perrin, 1992). En effet
I’étude menée par Ben Tekaya et Hassouna. (2007), a prouvé que I’ajout de, I’a-tocophérol
a une huile d’olive contenant de o-tocophérol et de (-caroténe, présente un effet pro-
oxydant, ce qui expliquerai probablement la période d’induction obtenu pour la MF1, qui
est initialement formulé par I’addition de B-caroténe et I’utilisation de I’huile d’olive qui
peut étre une source importante de B-caroténe et de I’a-tocophérol, aprés I’addition de la
I’a-tocophérol un éventuelle effet pro-oxydant a eu lieu, contrairement ala margarine MF2
qui a été formulé sans I’addition de I’ao-tocophérol, sa période d’induction est plus
importante.

D’aprés Perrin. (1992), Satue et al. (1995), Deiana et al. (2002), une activité
|égérement pro-oxydante de I’a-tocophérol peut avoir lieu également dans les premiers
stades de I’auto-oxydation de I’huile d’olive, dépendant de sa concentration. Il est ainsi
vraisemblable que les effets de synergie ou d’antagonisme varient en fonction des rapports
molaires entre les différents composés (Ben Tekaya et Hassouna, 2007).

D’apreés les résultats obtenus, on peut supposer que les antioxydants endogénes de
I’huile d’olive réagissent en synergie (Ben Tekaya et Hassouna, 2007), plus puissants que

I’a-tocophérol synthétique utilisée pour laformulation de la margarine MFL.
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En outre, De Leonardis et Macciola. (2012) ont démontrés dans leurs études que la
stabilité oxydative d’un mélange d’huile de palme et une huile d’olive extra vierge (ration
inferieur a 20% d’huile d’olive) est importante grace aux composes phénoliques du
mélange, conformément aux résultats trouvés par (Gallina-Toschi et al., 2005), (Dabbou et
al., 2010), (Bengana et al., 2013) qui ont abouti a des corréations significatives entre la
stabilité oxydative et la composition phénolique d’une huile d’olive vierge.

[11.10. analyses microbiologiques

D’apres les résultats obtenus (tableau VI annexe 7), une présence de quelques
germes de |a flore aérobie totale inferieur & la norme fixée (10> UFC/g) est détectée, leur
présence est attribuée a plusieurs facteurs dont I’emballage ou I’air ambiant dans la salle de
fabrication a I’échelle pilote. Cela ne pourrai pas étre lié a la matiere premiere utilisé (lait,
eau et ingrédients utilisés), ni au process de fabrication.

Les coliformes fécaux, Staphylococcus aureus, levures et Salmonella, se sont
aveérees inexistants dans nos échantillons, cela peut étre expliqué d’une part par I’efficacité
de la pasteurisation (70°C/4min) et d’autre part par la présence des composés phénoliques
ayant une activité antibactérienne dans I’huile d’olive utilisée, a cet égard Brenes et al.
(2007), rapportent que I’huile d’olive présente I’activité antibactérienne la plus élevé
comparé aux autres huiles végétales (Tournesol, Corne, Soja, Cotton et Colza), cela est on
relation avec la diminution des teneurs en composés phénoliques, cette activité est expliqué
par la sensibilité des bactéries aux composés phénoliques, I’activité antibactérienne est plus

élevévis-a-vis des bactéries a Gram positive que les Gram négative.
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Conclusion et perspectives

L’étude réalisée a été consacrée a I’élaboration de deux margarines a tartiner
enrichie en I’huile d’olive I’'une additionné de I’antioxydant synthétique utilisé au niveau
delamargarinerie de CEVITAL et I’autre sans antioxydant synthétique.

Concernant la composition en acides gras, I’huile d’olive étudiée présente des
teneurs en différents acides gras répondant aux normes établies par le COI (2003), pour
I’huile d’olive extra vierge, avec une prédominance de I’acide oléique (72.72%).

Le dosage des polyphénols totaux montre que I’huile d’olive renferme les teneurs
les plus élevées en polyphénols (47.55 mg/kg) suivie de blend avec a-tocophérol (41.85
mg/kg), les teneurs les plus faibles ont été obtenues pour le blend sans a-tocophérol (33.45
mg/kg).

L’essai de formulation des margarines de table additionnées de I’huile d’olive sans
et avec antioxydants a eté expérimenté, en vue d’évaluer leurs stabilité. Concernant la
caractérisation physico-chimique des deux formulations de margarine étudiées s’avere
conforme a la recette préétablie. En outre, I’indice de peroxyde des deux margarines est
conforme aux normes. Pour les deux formulations MF1 et MF2, I’humidité est de 15.61%.
L analyse des critéres de composition et de qualité, le pH de MF1 et MF2 : 4.5, teneur en
sel : 0.32%, points de fusions pour les deux margarines MF1 et MF2 est de 35.4 °C,
I’indice de peroxyde 4 meq d’O./kg pour MF1 est de 3.73 meq d’OJ/kg pour MF2,
S’avérent conformes aux normes.

L’evaluation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive et des deux blend sans et
avec o-tocophérol, révéle I’ordre suivant: blend avec a-tocophérol > blend sans a-
tocophérol > huile d’olive. Le blend avec a-tocophérol exerce la meilleure activité anti-
radicalaire avec un pourcentage de 71%, le blend sans a-tocophérol est moins performant
que celui avec a-tocophérol (67%), I’huile d’olive présente I’activité anti-oxydante la plus
faible (40%).

Les résultats de I’évaluation de la stabilité oxydative par le test de Rancimat
indique que la margarine sans I’a-tocophérol (12.96h) est plus résistante que celle a I’0-
tocophérol (12.06h). En conséquence, la substitution des antioxydants synthétiques (les
tocophérols) par I’huile d’olive a eu pour effet, une approche innovante et concluante, afin
d’utilisé I’huile d’olive dans I’objectif d’élaborer un aliment fonctionnel. Concernant
I’analyse microbiologique les deux margarines MF1 et MF2 se sont avéré exempte de
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germes pathogenes, Aucune présence des coliformes fécaux, Staphylococcus aureus,
levures et Salmonella n’a été détectée.
Au vu des résultats obtenus, et tenant compte de la problématique du sujet, il nous

semble conséquent d’approfondir le présent travail par :

v' Une détermination qualitative et quantitative des teneurs en tocophérols dans
I’huile d’olive et la margarine.

v" Une quantification des acides gras dans le produit fini et le rapport Oméga
3/oméga 6.

v Uneincorporation de I’huile d’olive a plusieurs pourcentages.

v' D’étudier une margarine enrichie en huile d’olive sans pasteurisation (activités

antimicrobienne, antifongique de la composition phénolique de I’huile).
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Annexe 1
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Figure 1. Diagramme de |lafabrication de la margarine (Wiedermann, 1978).




Annexe 2

Tableau I: Les différentes catégories d’huile d’olive et leurs criteres de qualité (COl,

2003)
Catégorie Acidité | Indicede | Extinction spécifiqgue dans Caractéristiques
(%) | peroxyde r'uv organoleptiques
(m/qu)OZ 270nm | AK | 232nm | Médianedu | Médiane
défaut du fruité
1-Huile d’olive <08 <20 <0,22 | <0,01| <25 Me=0 Me>0
vierge extra
2-Huile d’olive <2,0 <20 <0,25 | <0,01| <26 0<Me<2,5 Me>0
viergefine
3-Huile d’olive <33 <20 <0,30 | <0,01 _ 2,5<Me<6 _
vierge courante
4-Huile olive >3,3 Non _ _ _ Me> 6 _
vierge lampante limité

Tableau I1: Composition de I’huile d’olive en acides gras (COIl, 2003)

Acidesgras Symboles Limite de variabilité (%)
Acide myristique Ci4:0 <0,05
Acide palmitique C16:0 75-20,0

Acide palmitoléique C16:1 0,3-35
Acide heptadécanoique C17:0 <0,3
Acide heptadécénoique Ci7:1 <0,3

Acide stéarique C18:0 0,5-5,0
Acide oléique Ci8:1 55,0-83,0
Acidelinoléique C18:2 35-21,0
Acidelinolénique C18:3 <10
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <04
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acidelignocérique C24:0 <0,2
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Figure 2 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des composés phénoliques.
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Figure 3: Courbe d’étalonnage pour le dosage des Ortho- diphénols.
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Figure 4: Chromatogramme type des esters méthyliques des acides gras de I’huile d’olive.

1 : acide palmitique (C16 :0), 3 : acide stéarique (C18:0), 4 : acide oléique (C18 :1 [n-9]),
5: acideoléique (C18:1[n-7]), 6 : acidelinoléique (C18 :2), 7 : acide linolénique (C18:3).
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Figure 10 : Courbe de la stabilité oxydative au test Rancimat margarine enrichie en huile
d’olive avec vitamine E.
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Figure 11: Courbe de la stabilité oxydative au test Rancimat margarine enrichie en huile
d’olive sansvitamine E.



Annexe 7

Tableau |'V: Analyses microbiologiques effectuées sur le produit fini.
Germesrecherchés Milieu utilisés M éthodes incubation lecture
Comptage des colonies et
Floretotale PCA Ensemencement en masse 30°C/72h calcule de nombre N
(1SO 4833/2003)
Observation du tube
(présence ou absence de
Colifor me fécaux Bouillon Lauryl Sur milieu liquide 37°C/24h + 2h trouble) et annotation de
(1SO 7251/2005) gaz éventuel dégage dans
la cloche de durham
Staphylococcus aureus Baird Parker Ensemencement en surface 37°C/24h et 48H Comptage des colonies
(1SO 6888-1/2003) noires ou grises brillantes
Comptage des colonies
Levures: colonies
brillantes
L evures et moisissures Dichloran Ensemencement en masse 25°Cl/4 a5jours Moisissures : thalle
(1SO 21527-2/2008) étendus, plats avec
fructification coloré et des
formes sporul és
Eau peptonée Pré-enrichissement en milieu non sélectif 37/18h £ 2h °C
tamponnée liquide +1°C. Présence ou absence des
Salmonelles Bouillon RVS Enrichissement sélectif sur 41,5°C/24 h colonies
(1SO 6579/2002) Bouillon MKTTn milieu liquide 37°Cl24 h (colonie spécifique a
Géose XLD. |solement et identification 37°Cl24h centre noire)

(Ensemencement en surface)
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Tableau VI . Résultats d’analyses microbiologique de produit fini.
Désignation Unité Echl Ech2 Ech2 Ech4 Ech5 Nor mes
Germes aérobies UFClg 35 75 28 18 14 10°
Coliformes fécaux UFC/g Absence | Absence | Absence | Absence | Absence Absence
Staphylococcusaureus | UFC/g 0 0 0 0 0 10
Levures UFC/g 0 0 0 0 0 10
Salmonella UFC/25g | Absence | Absence | Absence | Absence | Absence Absence
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Tableau |11 ; Composition des milieux de cultures.

Milieu PCA (Plate Count

Tryptone 5,0 g. Extrait delevure 2,5 g. Glucose 1,0 g. Agar

Agar). agar bactériologique 12,0 g
Bouillon laurylsulfate- Tryptose .20 g. Lactose .5 g .Phosphate dipotassique .2,75 g
Tryptose Phosphate monopotassique .2,75 g .Chlorure de sodium .5, g.
Laurylsulfate de sodium .0, 10 g
Baird-Parker Tryptone 10,0 g .Extrait de viande 5,0 g. Extrait autolytique de

levure 1,0 g. Pyruvate de sodium 10,0 g .Glycine 12,0 g.
Chlorure de lithium 5,0 g .Agar agar bactériologique 15,0 g.
Emulsion de jaune d’oeufs 47,0 ml Telurite de potassium a
3,5% 3,0 ml

Gélose au Dichloran-
Glycérol (DG 18)

Tryptone 5,0 g .Glucose 10,0 g .Phosphate monopotassique 1,0
g Sulfate de magnésium, 0,5 g. Dichloran (dichloro-2,6-nitro-4-
aniline) 2,0 mg. Chloramphénicol 0,1 g. Glycérol 220g .Agar
agar bactériologique 13,0 g

RAPPAPORTV-
ASSILIADIS SOJA
(RVYS)

Peptone papainique de soja .4, 50 g. Chlorure de sodium .7, 20
g. Phosphate monopotassique .1, 26 g .Phosphate dipotassique
0,18g Chlorure de magnésium anhydre .13, 40 g. Vert
malachite (oxalate) 36, 0 mg

Bouillon de
MULLERKAUFFMAN
N au Tétrathionate-
Novobiocine (MKTTn)

Tryptone .8, 6 g. Extrait de viande .4, 3 g .Selshiliaires.4, 78 g
Chlorure de sodium.2, 6 g. Carbonate de calcium .38, 7 g
Thiosulfate de sodium anhydre.30, 45 g .Vert brillant.9, 6 mg

(Xylose-Lysine-
Désoxycholate) XLD

Extrait autolytique de levure.3, 0 g .L-Lysine.5, 0 g. Lactose .7,
5 g Saccharose .7, 5 g. Xylose .3, 5 g. Désoxycholate de
sodium.2, 5 g. Chlorure de sodium.5, 0 g .Thiosulfate de

sodium.6, 8 g. Citrate ferrigue anmoniacal .0, 8 g .Rouge de
phénol.80, 0 mg. Agar agar bactériologique.13, 5 g

Solution de RINGER au
Ya

Chlorure de sodium .2, 250 g .Chlorure de potassium.0, 105 g.
Chlorure de calcium.0, 120 g .Hydrogénocarbonate de
sodium.0, 050 g
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Huile de palme
Acidité
(% d'acide pamitique) 0,30 Max
Indice de péroxyde 10 Max
(meq O2/ kg huile)
Matieres volatiles 0,2 Max
a105°C %
Impuretés insolubles 0,05 Max
%
Indice de refraction 1,449 1,455
(ng50°C)
Indice de
Saponification 190 209
(mg KOH / g d’huile)
Indice d'iode 50 55
Point de fusion 36 40
(°O)
Couleur Lovibond 5p 1/4
Jaune 30 Max
Rouge 3,0 Max

Odeur et saveur

SFC %

5°C
10°C
15°C
20°C
25°C
30°C
35°C
40 °C

Caractéristiques au produit

63+ 4
57+ 4
44+ 4
31+4
20+ 4
11+4
6 4
3 Max
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Huile estérifiée

Acidité
(% d'acide pamitique)

Indice de péroxyde
(meq Oz2/ kg huile)

Matiéres volatiles
al05°C %

Impuretés insolubles
%

Indice de refraction
(ns50°C)

Indice de
Saponification
(mg KOH / g d’huile)

Indice d'iode
Point de fusion
(°C)

Couleur Lovibond 5p 1/4

Jaune
Rouge

Odeur et saveur

SFC %

5°C
10°C
15°C
20°C
25°C
30°C
35°C
40 °C

0,30

10

0,2

0,05

1,449

190

39
38

30
3,0

Max

Max

Max

Max

1,454

220

Max
42

Max
Max

Caractéristiques au produit

76+ 4
73+4
66 + 4
48+ 4
41+ 4
2+4
11+4
4+ 4
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Huile de tour nesol

Analyses unités résultats Normes
Acrididé %(acide oleique) 0,62 2 max
Indice de peroxyde MgO2/Kg MG 4.8 15 max
Impurté insoluble Impurté insoluble 0,23
0,5 max
Humidité et matiere % 0,06
volatile a105°C
Couleur Jaune 26 -
rouge 18
Densité a20°C - 0,919 0,919-0,923
Indice de réfraction a - 1,467 1,467-1,499
40°C
Indice d’iode - 130 118-141
Indice de Mg KOH/g MG 190 188-194
saponification
Insaponifiable o/ Kg 7 15 max
Phosphore ppm 86 250 max
Cires ppm 1350 -
Odeur et couleur Caractéristique au produit




Reésumeé

Résumé

La présente étude porte sur la formulation de deux margarines a tartiner enrichies en
I’huile d’olive a 10 % et I’estimation de leur qualité et stabilité oxydative au Rancimat.

La chromatographie en phase gazeuse de I’huile d’olive a révélé la dominance de I’acide
oléiqgue, comme un élément majeur de la composition d’acides gras. Les teneurs en
polyphénols et orthodiphénols sont respectivement 47.55 mg/kg, 1mg/kg, ce qui nous
renseigne sur sa catégorie a teneur faible en polyphénols totaux. La teneur en pigment est
relativement faible est de 2.636 mg/kg pour la chlorophylle et 1.52 mg/kg pour les
caroténoides. Deux margarines a tartiner enrichies en I’huile d’olive, ont éé éaborées. A 37
°C, I’indice de SFC est inférieur a 6% et donc fond facilement dans la bouche. L analyse des
deux margarines obtenues présentes, les caractéristiques physico-chimiques suivantes : pH de
4.5 pour les deux formulations, I’indice de peroxyde est de 4 meq d’O2/kg pour MF1 et de
3.73 meq d’O./kg pour MF2, un point de fusion de 35.4 °C pour les deux maragrines.
L’evaluation de la stabilite oxydative, s’est révélée positive par le test du Rancimat. La
margarine enrichie en I’huile d’olive sans vitamine E, s’est avérée plus résistante a
I’oxydation que la margarine enrichie en I’huile d’olive avec vitamine E.

Motsclés: huile d’olive, margarine, tocophérol, stabilité oxydative, vitamine E, acide
oléique.

Abstract

This study aims to formulation of two spreadable margarines enriched with 10% of olive oil
and the estimation of their quality and oxidative stability Rancimat. The gas chromatography
of olive ail revealed the dominance of oleic acid as a mgor component of the fatty acid
composition. The phenolic contents and ortho-diphenol are respectively 47.55 mg/kg,
1mg/kg, which tells us about its category low of total phenolic content. The pigment content
is relatively low about 2.636 mg/Kg for chlorophyll and 1.52 mg/kg for carotenoid. Two
spreadable margarines enriched with olive oil, has been developed. At 37 ° C, the SFC index
is less than 6%, and thus the margarine melts easily in the mouth. The analysis of margarine
obtained has the following physicochemica characteristics: pH 4.5 for both formulations,
peroxide value is 4 meq O,/ kg for MF1 and 3.73 meq O,/ kg MF2, amelting point of 35.4 °
C for two margarines. The evaluation of oxidative stability was positive by the Rancimat test.
Margarine enriched with olive oil without vitamin E, proved to be more resistant to oxidation
than the margarine enriched with olive oil with vitamin E.

Key words: Olive oil, margarine, tocopherols, polyphenol, oxidative stability, vitamin E,
oleic acid.
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Cholestérol HDL: Appelé "bon cholestérol”, est une lipoproténe qui ramene le
cholestérol au foie.

Cholestérol LDL: Appeé "mauvais cholestérol”, est une lipoprotéine qui
amene le cholestérol aux tissus.

Neuro-dégénératives. Sous groupe de maladies dégénératives (dans lesquelles
un ou plusieurs organes sont progressivement dégrades), qui affecte le
fonctionnement du cerveau ou plus généralement le systéme nerveux.
Inflammation : Ensemble de phénomenes réactionnels se produisant suite a la
réponse des tissus conjonctifs, vascularisés, a une agression (traumatisme,
infection, etc.), pouvant se manifester par divers signes (douleurs, tuméfaction,
chaleur, rougeur, etc.).

Cardiovasculaire: Relatif au coeur et aux vaisseaux sanguins.

Athérosclérose: Perte d’élasticité des arteres dus a la sclérose provoquée par
I’accumulation des corps gras, essentiellement le cholestérol LDL, au niveau
d’une des trois tuniques constituant la paroi des gros et moyens arteres
(Pintima), ce dépdt se traduit par la formation d'une plague jaunétre, qui se
nome « I’athérome »

Radical libre: Espéce chimique possédant un éectron non apparie.
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