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Introduction

Depuis une trentaine d’années, de nombreuses recherches sont a 1’origine d’une prise
de conscience d’un effet délétere de nos modes de consommation sur notre santé. De manicre
générale, les habitudes de consommation sont responsables de nombreux effets sur la santé,
tels que I’augmentation du risque de maladies cardiovasculaires, d’hypertension, de réponse
inflammatoire disproportionnée ou chronique ou bien encore 1’augmentation du risque de

cancers ou de diabete de type Il [1].

L’huile d’olive est le produit méditerranéen par excellence. Elle est la principale
source de matieres grasses du régime crétois ou du régime méditerranéen qui sont bien
connus pour leurs effets bénéfiques sur la santé humaine. Si I’huile d’olive est un produit
intéressant d’un point de vue nutritionnel c’est tout d’abord pour sa composition en acides
gras. En effet elle est largement insaturée et contient une petite partie d’acides gras essentiels.
Outre cette composition particuliere en acides gras, ’huile d’olive est surtout intéressante
pour ses composés minoritaires tels que les polyphénols. L’intérét nutritionnel de ces
composés phénoliques réside dans leur forte capacité antioxydante qui pourrait prévenir ou
ralentir 1’apparition de certaines maladies dégénératives ainsi que les maladies

cardiovasculaires [1-3].

Ainsi, ’enrichissement des produits alimentaires comme la margarine avec de ’huile
d’olive et antioxydants naturelles peut apporter une meilleure qualité sur les plans

technologiques, économique et sur le plan nutritionnel [3].

Dans ce contexte, ce travail vise a évaluer I'enrichissement de la margarine CEVITAL

par de I’huile d’olive algérienne et un antioxydant naturel extrait de Laurier noble.

Le mémoire est structuré en quatre (4) chapitres, répartis comment suit :

Les chapitres 1 et 2 concernent la partie bibliographique. Le chapitre 1 présente des
géneralités sur 1’olive et I’huile d’olive. Le deuxiéme chapitre est consacré a une synthese
bibliographique présentant les principales connaissances sur la margarine et les antioxydants.
Dans le troisiéme chapitre nous présenterons 1’entreprise d’accueil, I’ensemble des matériaux

et protocoles utilisés ainsi que les différentes méthodes d’analyses physicochimiques
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effectuées pour étudier les propriétés des produits. En fin, le dernier chapitre, présente les

résultats obtenus avec leurs discussions.
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Chapitre |

L’huile d’olive

1.1. L’olivier

I.1.1. Culture de Polivier

En Algérie D'apres la Direction de I'Agriculture d'EI-Oued DAE, (2019), la surface
oléicole de I'Algérie est de 383 443 hq en 2019. Les trois principales wilayas de Kabylie, a
savoir Tizi Ouzou, Bejaia et Bouira, enregistrent plus de 40% du verger nationale. Pour sa
part, la wilaya de Mascara se distingue dans la production de I'olive de table avec prés de 488
900 Qx, suivie par la wilaya de Relizane avec 399 550 Qx. Quand la wilaya d’El-Oued, la
surface ol€icole totale est estimée 2 913 hq, la production olé€icole est 11 790 Qx d’olive de
table et 4 290 Qx d’olive d’extraction. Pour I’huile d’olive la production de la wilaya est de
390 hi [1].
1.1.2. L’oléiculture

a) La production oléicole mondiale

La culture de I’olivier se concentre principalement dans le bassin méditerranéen, zone de
culture historique de ’olivier. Cependant, cet arbre est cultivé sur les cing continents : aux
Etats-Unis (Californie), en Amérique Latine (Argentine, Mexique...), en Afrique du Sud, en
Australie et méme en Chine. La production oléicole mondiale est treés variable d’une année a
I’autre (entre 2 700 t et 3 200 t lors des 10 derniéres années) car trés dépendante des aléas
climatiques et impactée par la pression des ravageurs. Chaque année, la planete produit en
moyenne plus de 3 millions de tonnes d’huile d’olive (moyenne de 2010 a 2020). L’Europe
représente pres de 68 % de la production mondiale, principalement réalisée par les trois
leaders mondiaux — I’Espagne, I’Italie et la Gréce — qui produisent a eux seuls prés de 95 %
de la production européenne [2].

Parmi I’ensemble des huiles végétales produites dans le monde, I’huile d’olive est tres
minoritaire. En effet, en 2013, on estimait que I’huile d’olive ne représentait que 3 % des
huiles végétales produites dans le monde, derriere I’huile de soja, 1’huile de palme, 1’huile de
colza et I’huile de tournesol [3].

Cependant, c’est sur le plan de la qualité que 1’huile d’olive se démarque, en bénéficiant

d’une image de produit sain et naturel. Depuis les années 1990, la consommation d’huile
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D’olive ne cesse d’augmenter, avec une consommation mondiale record de plus de 3,2
millions de tonnes en 2019/2020 [4].
Si la demande européenne a tendance a diminuer, celle de pays comme les Etats-Unis,
1’ Australie, la Chine et le Japon augmente progressivement. Ainsi, [’huile d’olive constitue un
marché en pleine expansion offrant des opportunités intéressantes aux pays producteurs.
b) Importance de I’olivier en Algérie

En Algérie, I’oléiculture joue un réle économique, social et environnemental important. Le
verger oléicole national couvre une superficie de plus 450 mille hectares avec un nombre
d’olivier atteignant les 6.200.000 arbres. La connaissance des colts de production au niveau
des exploitations oléicoles est utile de plusieurs points de vue car elle permet de rendre
compte de la compétitivité de la filicre et elle apporte des €éléments d’appréciation sur la
sensibilité des différentes agricultures aux changements de politique agricole notamment
quand les colts de production sont mis en relation avec les prix.

L’étude des codts de production au niveau des exploitations oléicoles a travers les
différents systemes de production a révélé un avantage comparatif de I’huile d’olive
algérienne.

L’analyse des marges brutes fait apparaitre une filiére performante sur le plan financier [5].

L'oliveraie en 1999
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Figure 1.1 : Carte oléicole d’Algérie
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1.1.3. Les variétés d’olivier Algérienne

L’oléiculture algérienne (tableaul.l) est caractérisée par une large gamme de variétés,
dans le Centre et dans 1I’Est prédominent les variétés : Hamma (pour la confiserie) ; Chemlal
; Azeradj ; Bouchouk ; Rougette ; Blanquette et Limli (pour I’extraction d’huile). Dans la

région occidentale, les variétés les plus diffusées sont : Sigoise ; Verdial ; Cornicabra et Gor.

Tableau 1.1 : Les Principales variétés d’oliviers cultivées en Algérie Orientations

variétés de I’olivier en Algérie [6].

Variétés |Air de culture Destinations Caractéristique
Ouest algérien Tres estimée pour la conservation
Sigoise (Oranie, Table + huile et
Tlemce) L’huilerie, rendement éléve en
huile variété auto fertile.
Centre Huile trés appréciée.
Chemlal Algérien Huile Résiste en culture seche.
Kabyle Inconvénients : autostérile,
floraisontardive
Azeradj |Centre Algérien Table+huile Treés bon pollinisateur de Chemlal
Bouchouk |Centre Algérien Table +huile Intéressante pour la région
La Fayette de Bougaa
Lmili Est Algeérien Huile Variété conseillée dans la région
de Sidi- Aiche
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Meilleures variétés de la
Hamma de Est Algérien Table région constantinoise pour la
Constantine conservation nécessitent des
Irrigations.
Aberkane Kabylie Huile + table /
Est Algérien Cultivée dans lesrégions
Bouricha Collo-Oued Huile 4 forte pluviométrie
ElKebir
Vigueur moyenne
Ferkani Tébessa; Autres Huile Résistante au froid et a la
sécheresse fruit moyen de
Forme
allongée

1.2. L’olive

1.2.1. Définition

L’olive est une drupe plus ou moins ellipsoidale de taille variable selon la variété. Elle se

compose de trois parties : le noyau (ou endocarpe), la pulpe (mésocarpe) et la cuticule

(épicarpe) comme le montre la Figure suivante :

meésocarpe
ou pulpe

noyau

Figure 1.2 : Représentation des olives.
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1.2.2. La composition d’olive

Les olives consistent a des compositions chimiques et des compostions

physiques sont représentées dans les tableaux ci —dessous

Tableau 1.2 : Composition chimique de fruit d’olive [7].

Lipides % Eau % (En | Glucides % | Protides % | Cendres %
(En poids) poids) (En poids) (En poids) (En poids)
Pulpe 56 4 42 2 99 | 68 2,66
épicarpe
Coque 5,25 4,2 703 | 156 4,16
de noyau ' ’ ' ' ’
Amandon 12,26 6,2 65,6 13,8 2,16

Tableau 1.3 : Composition physique de fruit d’olive [8].

Composition % Poids de I’olive
Epicarpe 20a25
Mésocarpe 71,5a80,5
Endocarpe 17,5a23,0
Amandon 20 55

1.3. Huile d’olive
1.3.1. Définition

L'huile d'olive est considérée comme un jus de fruit obtenu a partir des olives, fruits

de I'olivier, uniquement par des procédés mecaniques, dans des conditions thermiques

notamment qui n'entrainent pas l'altération de I'huile et n‘ayant subi aucun traitement autre

que le lavage, ladécantation, la centrifugation et la filtration [9].
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Figure 1.3 : Huile d’olive [9].

1.3.2 Composition chimique de I'huile dolive

D'un point de vue chimique, les huiles végétales sont principalement composées
d'un mélange de triglycérides (95-99%, trois acides gras esterifiés avec le glycerol),
avec quelques quantités mineures de diacylglycérols, de monoacylglycérols (< 5%),
et d'autres composants mineurs tels que les acides gras libres, les tocophérols,
tocotriénols, phospholipides, phytostérols, entre autres. Les acides gras (AG) qui
contiennent plus d'une double liaison dans leur squelette (Acides Gras Poly Insaturés,
AGPI) ont un intérét nutritionnel majeur, en particulier ceux de la série n-3, qui
affectent positivement plusieurs processus physiologiques, modulant ainsi I'état de

sante et I'apparition de maladies chroniques [10].
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Figure 1.4 : Composition générale des huiles végétales [10].
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Figure 1.5 : Composition chimique (principaux composants) de quelques huiles
végétales [10].
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L’huile d’olive est un systéme chimique complexe constituer de plus de 250 composés

[11]. La composition de I’huile d’olive change selon la variété, les conditions climatiques et

’origine geographique.

Les constituants de 1’huile d’olive sont souvent classés en deux catégories :

v" Substances saponifiables (triglycérides, acides gras,) (de 96 a 98% de I’huile) ;

v" Substances insaponifiables (de 2 a 4% de I’huile).

a) Fraction saponifiable

La fraction saponifiable est constituée d’acides gras et de leurs dérivés. Elle

représente environ 99% de 'huile et lui confére la plupart de ses caractéristiques

physiques, chimiques et métaboliques [12].

b) Fraction insaponifiable

Cette fraction représente environ 2 % de la composition totale de I’huile

d’olive et comptent plus de 230 composés différents [13].

I .3.3. Caractéristiques physico-chimiques de I’huile d’olive

La qualité de I’huile d’olive est définie comme étant I’ensemble de la caractéristique

chimiqueet physique, permettant de la classer en différents catégories conformément aux

définitions de la norme commerciale adoptée par le conseil oléicole international (tableau)

[14].

Tableau 1.5 : Caractéristiques physico-chimiques de 1’huile d’olive [14].

Caractéristique physico-chimique NORME
Densité relative 0,910-0,916
IR /
Acidité libre 0,3 - 1% (g d’acide oléique libre/100g d’huile)

Indice de peroxyde

<20 (Milliéquivalents d’oxygéne actif/kg d’huile)

Absorbance dans ’ultraviolet

2,50-2,60 (a 232nm)
0,22 (a 270nm)

PH

4-45

11
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1.3.4. Production mondiale de I’huile d’olive

La production mondiale de L’huile d’olive augmente tendanciellement, a un rythme qui
s'accelere de maniére significative [15]. Elle est marquée toutefois par d’importantes
fluctuations d’une récolte sur 1’autre, du fait d’une part du cycle biologique de 1’olivier et

d’autre part des aléas climatiques [16].

La production mondiale d'huile d'olive évaluée a 2,565 en 2000-2001 s'est elevée a 2,948
millions de tonnes en 2010/2011 avec 2,094 millions de tonnes pour la Communauté
Européenne [16].

Moy.2010/2014 :
Maroc Algérie 3,2 MnT
o 2%
dont 71%en

Turquie

6% provenance d'UE 28

Syrie

France

Portugal
2%

Source FOP &’oprés OW et CO!

Figure 1.4 : Production mondiale d’huile d’olive

1.3.5. Production de I’huile d’olive en Algérie

En Algérie, on compte actuellement 16 millions arbres sur les quatre coins du pays sur une
surface d’environ 1670000 ha. La production moyenne annuelle se situe entre 10000 et 15000
tonnes d’huiles d’olive, avec cette production 1’Algérie occupe la dixieme place parmi les

producteurs mondiaux. Toutefois 90% des huileries traditionnelles [17].

1.3.6. Consommation de I’huile d’olive en Algérie
La consommation algérienne d’huile d’olive est passée d’une moyenne de 1% a 1,86% de
la consommation mondiale au cours de cette décennie. La consommation moyenne par

habitant est d’environ 1,1Kg/ans. L’huile d’olive est consommée 1a ou elle est produite ;

12
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toutefois I’installation des chaines de conditionnement par les opérateurs privés a donné un

certain essor a sa commercialisation dans les différentes régions du pays [18].

1.3.7. Classification de I’huile d’olive

Les huiles d’olive peuvent étre classées selon diverses catégories établies selon les

caractéristiques des huiles :

Huile
d’olive

/[ vierge extra

Huile d’olive vierge propre a

la consommation.

Huile d’olive

Vierge

Huile
d’olive
Vierge

Courante

\{ Huile vierge

(Dont I’acidité libre exprimée en
Acide oleique est au maximum de
0,8 gramme pour 100 grammes
.

/" Dont I’acidité libre exprimée )
enacide oléique est au
maximum de2 grammes pour
100grammes

4 J

r N
Dont I’acidité libre exprimée en

acide oléigue est au maximum de
3,3 grammes pour 100 grammes.

. J/

Supérieure a 3,3 grammes pour 100.

Huile d’olive vierge non
propre & la consommation. Dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est

Huile d’olive

\

raffinée Obtenue des huiles d’olive vierges par des techniques de raffinage. Son acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3 gramme pour 100 grammes.

J
L’huile composée o o _ ‘ )
d’huile d’olive Constituée d’huile d’olive raffinée et d’huiles d’olive vierges propres a la
raffinée et d’huiles consommation. Son acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 1
d’olive vierges gramme pour 100grammes.

J

Figure 1.5 : Schéma récapitulatif de la classification des huiles d’olive [19].

13



Chapitre | L’huile d’olive

Tableau 1.6 : Données physico-chimiques de classification des huiles d’olive, codex
alimentaire [10].

Densité Acidité Indice Extinction Acides gras
relative (% acide peroxyde spécifique a saturé en
(& 207C) oléique) (meq O2/kg) 270nmE tem position 2 (%)
Huile d'olive
) <1 <20 <0,25 <15
vierge extra
Huile d'olive
<2 <20 <0,3 <156
vierge
Huile d'olive
<33 <20 <0,3 <15
vierge ordinaire 0,910
Huile d'olive -
<0,3 <5 <1,1 <1,8
raffinee 0,916
Huile d'olive <1,56 <15 <09 -
Huile de grignon
<16 <5 <2,0 <22
d'olive raffinee
Huile de grignon
" <1, <15 <17 -

d'olive

Les normes de qualité en industries agroalimentaires étant de plus en plus rigoureuses,

d’autres critéres doivent cependant étre pris en considération (Tableau ci-dessous).

Tableau 1.7 : Caractéristiques complémentaires des huiles d’olive.

Indice de Indice de
Indice d'iode
réfraction  saponification . Insaponifiable  Cires
ijs
(np 20C) (mg KOH/g) (Wie)
Huile d'olive
<250
vierge 1,4677-
184-196 75-94 <15g/kg
Huile d'olive 1,4705
<350
raffinée
Huile de grignon 1,4680-
182-193 75-92 <25 g/kg <350

d'olive raffinge 1.4707

Une simple analyse chimique ne peut suffire pour déterminer la qualité d’une huile. En
effet, les composés volatiles qui se développent au cours du procédé de fabrication de I’huile
puis pendant son stockage sont capables de modifier I’odeur et la saveur de I’huile. Pour cela

une analyse sensorielle codifiée et détaillée a été développée par le COLl. Les attributs
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Sensoriels d’une huile ont été classés en deux catégories : les attributs positifs (amer, piquant,
fruité) et les défauts (moisi/humide, vineux, etc.) [10].
1.3.8. Valeur nutritionnelle de I’huile d’olive et bienfaits thérapeutiques

L’huile d’olive est la principale source d’apport de matiére grasse dans les régimes
alimentaires méditerranéens dont plusieurs études scientifiques s’intéressent au contenu de
I’huile d’olive afin de comprendre les mécanismes d’action pouvant expliquer ces

phénomenes.

Les vertus et bienfaits santé de 1’huile d’olive sont intrinséquement liés a sa richesse en
acide gras oméga 9 et a la présence de tres nombreux polyphénoles. Les acides gras omégas 9
représentent les acides gras mono- insaturés qui signifient que la molécule ne contient qu’une
seule liaison insaturée alors que les acides oméga 3 et oméga 6 en possedent plusieurs ce qui
implique une certaine fragilité avec le risque d’oxydation ou d’altération de la molécule en
présence de 1’oxygene de I’air ; mais aussi ces liaisons insaturées permettent une meilleure
fluidité des cellules lorsque les acides gras se retrouvent au cceur de la membrane ce qui
conduit a une meilleur pénétration des constitutions dont elle ont besoin pour se nourrir et
aussi les deéchets de leur métabolisme sont évacués facilement.

Ainsi que 36 polyphénols bénéfiques ont été identifiés dans I’huile d’olive dont on peut citer :
I’hydroxytyrosol, tyrosol, I’oleuropéine, lutéoline et 1’oléocanthal ; et ces derniers ont la

propriété d’étre bien absorbés par 1’organisme.

On trouve que I’huile d’olive joue un rdle important dans la protection contre les
maladies cardiovasculaires dont la cohorte PREDIMED (Prevencion Condieta Meterranea) a
étudiée les effets préventifs de I’huile d’olive contre ces maladies, en démontrant que sa
consommation était associée a une réduction de moins de 35% des événements
cardiovasculaires et de moins de 43%de mortalité. Cet avantage est lié a la baisse et
I’inhibition de I’oxydation des LDL « Mauvais cholestérol » ; ’augmentation des HDL « bon
cholestérol » et P’inhibition de 1’agrégation plaquettaire et une baisse des facteurs de
coagulation. De plus ; une étude euralive a montré que la consommation de 25 ml d’huile
d’olive par jour et pendant trois semaines augmente le taux de bon cholestérol et baisse les
dommages oxydatifs. Ainsi que, cette denrée alimentaire a une action antidiabétique (contre le
diabete type 2) ou une étude datant de 2017 a prouvé que 1’oleuropéine présent dans I’huile
d’olive favorise la sécrétion d’insuline. Egalement, dans une autre recherche parue dans une
revue « nutrition & diabétes » ; il a été demontré que sa consommation ameliore le taux du

glucose dans le sang.
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L’huile d’olive peut avoir également un effet antibactérien dont une étude a fait I’objet de
prouver que 1’oleuropéine contenue dans ce produit alimentaire (14%) joue un rdle contre
plusieurs microorganismes tel que : Escherichia-colis, Staphylococcus aureus, Helicobacter
pylori ...etc. En plus, il a été démontré que I’hydroxytrysol est utile dans le traitement des

infections intestinales vue que ce compose retarde et méme empéche la croissance de
certaines bactéries a titre exemple : Pseudomonas syringae et Corynebacterium michiganense.
Outre, une méta-analyse faite sur 38 études publiées entre 1990 et 2011 concernant
13800patients cancéreux et 23340 personnes témoins a montré que celles consommant plus de
ce produit avaient la plus faible probabilité (moins de 59%) de souffrir d’un cancer. Encore ;
une étude parue dans une revue « Molécular & Cellular Oncology » a prouvé que
I’oléocanthal donc un des composés phénoliques de 1’huile d’olive a un réel potentiel anti

cancer en tuant trois types de cellules cancéreuses en provoquant la rupture de leur membrane

1.3.9. Les facteurs influengant la qualité de I’huile d’olive

Afin d’obtenir une huile d’olive de qualité et avec de caractéristiques répondant aux
normes du COI ; il faut veiller a ce que toutes les étapes concernant la production, la
transformation et ou le conditionnement soient effectuées par des techniques culturales
convenables [20].

Par conséquent la qualité de I’huile d’olive a une relation directe avec deux facteurs dont
le premier représente des parameétres agronomiques qui affectent directement la matiere
premiére de ’huile ; parmi eux on peut citer la récolte et le transport. Alors que le second

correspond aux agents de transformation des olives et de conservation [21].

1.3.9.1. Larécolte

La récolte est I’une des opérations les plus importantes de la culture de I’olivier [22].

La qualité d’huile d’olive qui sera obtenue sera dépendante de différents parameétres liés a
la recolte a savoir le degré de maturité physiologique des olives, leur duree de séjour sur le
filet ; leur contact avec le sol humide lors de leur chute et les méthodes de leur récolte
(battage, utilisation de peignes, ...) [23].

Donc pour assurer une meilleure production oléicole, il est nécessaire de procéder a la
récolte a un stade optimal de maturité [24].

On estime que le moment idéal de récolte est atteint lors de la chute naturelle des fruits
[22]. Le degré de maturité correspond a la période ou la couleur des olives passe du vert-jaune

au violet-noir [23].
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En effet ; les fruits & maturité précoce (Stade vert) sont peu riches en huile ; et cette
derniere a également moins de composes phénoliques [24].

Mais aussi il faut tenir en compte que si la récolte sera retardée ; les fruits deviennent trés
mirs ce qui conduit a la détérioration de la qualité d’huile extraite et a la diminution du temps
de sa conservation car elle devient vulnérable & 1’oxydation [25].

Quant au systeme de récolte ; il est nécessaire d’utiliser les modalités qui ne détériorent
pas I’olive en provoquant des blessures ou une rupture des rameaux [26].

L’opération qui convient le mieux pour obtenir la meilleure qualité c’est la cueillette a la
main car les olives seront récoltées sélectivement selon leur degré de maturité mais elle est
colteuse en main d’ceuvre. Alors que ; I’'usage de gaules pour faire tomber les fruits dont ces
derniers se trouveront par terre ou ils vont subir des Iésions a travers les quelles pénétrent les
parasites du sol, ce qui contribue a I’¢lévation de I’acidité et a la modification du godt,

I’arome et 1’odeur de 1’huile d’olive.

1.3.9.2. Lors de la transformation

Le systéme d’obtention d’huile d’olive a aussi un impact sur la qualité¢ de ce produit
alimentaire ; d’ou il s’est avéré nécessaire d’examiner le cycle d’extraction au cours des
différentes phases a titre exemple :

Pendant le broyage des fruits ; il est préférable d’utiliser les marteaux car ils permettent
I’élimination de la rugosité¢ de la pate et ’augmentation des teneurs en tocophérols et en

pigments.

Lors du malaxage ; il est nécessaire de maintenir la température réduite avec une duree

comprise entre 30-40 min parce que si ces deux parameétres soient €levés ils peuvent affecter
les processus enzymatiques, d hydrolyse et d’oxydation.
Au cours de la séparation des phases avec les différents systéemes utilisés, la présence ou
I’absence d’cau a une incidence sur la teneur finale de I’huile d’olive en composes
phénoliques [27]. Ainsi que ; la dilution de la pate d’olive avec I’eau chaude se traduit par une
réduction de la teneur en antioxydants naturels (phénols totaux, diphénols, alcools) en vue de
leur solubilité dans I’eau [28].

En effet ; I’élaboration du systéme de séparation avec centrifugation a deux phases induit
une meilleure qualité nutritionnelle par rapport a celui a trois phases, en vue des volumes
d’eau réduits [27].

Par conséquence ; I’huile extraite par le premier systéme se trouve plus riche en

polyphénols et avec de caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques satisfaisantes.
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Alors que ; celle obtenue par le second procédé, elle est appauvrie en composés aromatiques
et phénoliques ce qui diminue sa résistance a 1’oxydation a cause du passage de ces deux
constituants dans les margines [29].

Par contre ; la qualité d’huile d’olive produite par pression dépend de la propreté des
scourtins. En outre ; s’ils ne sont pas nettoyés et laves régulierement, ils causeront une
acidification pour I’huile extraite. Mais aussi ce systéme conduit a 1’obtention d’un produit

plus riche en antioxydants [28].

1.3.9.3. Le stockage

Les conditions de stockage (que ce soit la durée ; la température et /ou le type
d’emballage...Etc.) ; ont un impact direct sur la stabilité, la couleur, 1’acidité, 1’indice de
peroxyde et a la composition en tocophérols et en acides gras de 1’huile d’olive. En effet ;
cette derniere doit étre conditionnée soigneusement a tous les stades jusqu'a sa mise en

consommation [25].
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Chapitre 11

La margarine et les antioxydants

I1.1. Lamargarine

11.1.1. Historique

La margarine a été développée en 1869 aprés que 1‘empereur Louis Napoléon Il de
France a offert un prix pour un produit de remplacement du beurre peu colteux apte a se
conserver sans s’altérer tout en gardant sa valeur nutritive. La production beurriere trainait
loin derriére la demande en raison d'un approvisionnement court en lait dans toute I'Europe
occidentale. La migration des populations des fermes aux usines pendant la révolution
industrielle avait créé une demande du beurre que I'offre de lait ne pouvait combler, causant
des prix du beurre exorbitants. La situation était particulierement sérieuse en France parce que
le pays était dans une dépression sociale et économique, s‘ajoute a cela la guerre imminente
avec la Russie. Des tentatives avaient été entreprises durant des années pour créer un substitut
du beurre, mais un chimiste francais a gagné le prix la premiéere année ou il a été offert.
Hippolyte Megé-Mouries a obtenu le nombre de brevet frangais 86480 pour son
développement qu'il a appelé « oléomargarine », une combinaison du mot grec pour «
Homologue de perle » (parce qu'il manifeste un aspect de lustre nacré une fois cristallisé) [1].

Les premieres margarines étaient composées d’une émulsion de graisses animales et
marines, d’eau ou de lait. Ces graisses ont ensuite été remplacées par des graisses de palme,
de coprah et de palmiste.

Ces graisses végétales (coprah, palme et palmiste) ont pris une place de plus en plus
grande dans la formulation de la phase lipidique des margarines [2].

Dans une seconde ¢tape de 1I’histoire de ce produit sont apparues les huiles végétales
fluides, durcies par hydrogénation. Cette invention ouvrit la porte aux huiles d’arachide,

tournesol, soja et colza dans la margarine [3].

11.1.2. Définition
La margarine est une émulsion du type eau dans 1°huile (W/O) qui comprend
Deux phases essentielles :
e Une phase continue : la phase grasse (80%).

e Une phase dispersée : la phase aqueuse.
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Elle contient aussi des additifs (Iécithines, mono glycérides, 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 1°eau et/ou le lait) [4].

11.1.3. Composition globale des margarines
Selon [5,6], toutes les margarines ont en général une composition globale identique :

- 80 % a 82 % de lipides, appelé phase grasse

- 16 % a 18 % d’eau et/ou lait, constituant la phase aqueuse

- 2% d’additifs, obligatoires (antioxydants, sel, etc.) ou facultatifs (amidon, sucre, etc.)
a) Phase grasse (82%)

La phase grasse (le Blend d’huiles) représente la partie la plus importante de
L’émulsion, qui peut étre d’origine végétale, animale, marine selon les performances
souhaitées par la production. En effet, le choix des huiles de cette phase détermine les qualités
du produit fini et leur utilisation (margarine de table, pate a tartiner, plat cuisiné, produits

divers).

e Matiére grasse d’origine végétale
11 s’agit des huiles liquides ou fluides a 15°C provenant en particulier d’arachide, colza,
tournesol...etc. Des huiles concrétes fondant entre 15 et 40°C, obtenus a partir de noix de

coco (coprah), du palmier a huile (palme et palmiste).

e Matiére grasse d’origine animale
Il s’agit des huiles de poisson hydrogénées, de saindoux et de matieres grasses d’origine

laitiére (au plus 10 %).

b) Phase aqueuse (16% maximum)
Elle est constituée soit d’eau, soit de lait ou d’un mélange des deux, elle est tres sensible a
des contaminations bactériennes, et donc nécessite une pasteurisation préalable [7].
b.1) Eau : qui est considerée comme le constituant le plus important de la phase
aqueuse. Elle doit étre pure et saine sur le plan microbiologique [8].
b.2) Lait : le lait doit étre pasteurise, écremé, et généralement additionné de fermants
lactiques qui développent un arome agréable proche de celui du beurre [8].
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c) Additifs liposolubles et hydrosolubles
- Les émulsifiants : ce sont des composés ayant des propriétés tensioactives, dues a leurs
structures chimiques composees a la fois de groupes hydrophiles et lipophiles et de ce fait
pouvant se dissoudre dans les deux phases, permettant leur union sous forme d’émulsion
homogeéne.

On utilise ainsi des lécithines de soja, des mono et diglycérides, composés des acides
stéarique, palmitique, oléique ou linoléique.
- Les colorants : La couleur de la margarine doit étre assez voisine de celle du beurre. Elle est
obtenue soit par addition d’huile de palme rouge riche en caroténoides ou de B-caroténe de
synthese.
-Les arbmes : Les margarines sont souvent aromatisées par le diacétyle, ardbme naturel du
beurre, qui est un liquide jaunatre a forte odeur qui donne a la margarine une odeur et un gout
de beurre d’une maniére permanente, au-dela d’une certaine limite, le golit n’est plus agréable
et est jugé artificiel [8].
-Vitamines : 11 s’agit des vitamines A, D et E qui sont naturelles ou synthétiques. Peuvent
également étre employées comme anti oxygeénes, additionnées de substances dites
synergiques, comme 1’acide citrique ou phosphorique qui complétent leur action stabilisatrice
[8,9].
- Sel : il est employé pour donner a la margarine son gout propre, il intervient dans le profil de
la flaveur, a c6té de son role dans I’amélioration de la sapidité, peut étre bactériostatique [8,9].
-Conservateurs : les conservateurs les plus utilisés sont les acides faibles tels que I’acide
sorbique (E200), qui possede un bon effet fongistatique, dont 1’action inhibitrice est en
fonction de sa concentration. L’acide sorbique est autorisé avec une teneur de 2g/kg [10].
-Correcteurs de Ph : I’acide citrique est un antioxydant synergique avec 1’acide sorbique
puissant qui permet le contréle du pH de la phase aqueuse, son utilisation est autorisée a des
doses maximales de 0,1% [11].

La présente norme determine aussi les contaminants autorisés qui peuvent étre trouvés

dans la margarine et leur concentration maximale. Les métaux lourds Concentration maximale
autorisée Plomb (Pb) 0,1 mg/kg et Arsenic (As) 0,1 mg/kg
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Figure 11.1 : Composition de la margarine.

11.1.4. Caractéristiques des margarines
11.1.4.1. Caractéristiques physiques

La margarine est caracterisée par sa texture buccale et tactile, ces deux caractéres sont
conditionneés par les parameétres suivants :

e Son point de fusion qui doit étre de I’ordre de 34-37°C, puisque la margarine doit
fondre dans la bouche.

e Son état plastique, fait que la margarine n’est pas tout a fait solide, ni tout a fait
liquide.

e Son état d’émulsion tres fine eau dans I’huile (1’eau est dispersée dans le corps gras

sous forme de gouttelettes de quelques micros de métre) [12].

11.1.4.2. Caractéristiques chimiques

Ces derniers sont assez variables du fait qu’il y a plusieurs sortes de margarines selon les
emplois et méthodes de fabrication. Les valeurs intéressantes a connaitre sont :

e Lacomposition du produit.

e La composition en acides gras de la phase grasse et, en particulier, la teneur an AG

essentiels.
e Lanature et la teneur en divers éléments non glycérides (tocophérol).

e Lesindices du degré de fraicheur : acidite, indice de peroxyde [13].
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11.1.4.3. Caractéristiques biologiques

Comme tout produit alimentaire, les margarines risquent d’étre contaminées par des
microorganismes qui, en se développant, provoquent une altération des qualités
organoleptiques (flaveur, apparence, texture). Ainsi le contr6le des matieres premieres et le
respect des régles d’hygiéne et de propreté au cours de la production sont indispensables pour
réduire les risques de contamination.

Les germes les plus fréquents rencontrés sont :

a) Les germes aérobies mésophile totaux : c’est I’ensemble des microorganismes apte a se
multiplier a I’air aux températures moyennes, plus précisément la température optimale de
croissance et située entre 30°C. Cet ensemble englobe les microorganismes pathogeénes d’une
part et d’autre part les microorganismes d’altérations.

b) Les coliformes : ce sont des entérobactéries a gram négatif, vivent dans les intestins de
I’homme et I’animal, elles fermentent le lactose avec production de gaz carbonique a une
température de 37°C pendant 24 a 48 h, le lactose que 1’on ajoute dans le milieu BCPL
(bouillon lactose au bromocrésol pourpre) et contenant une cloche de durham pour détecter la
fermentation par la production de gaz permet de déterminer :

Escherichia Coli : en plus des caractéristiques des coliformes, elle produite de I’indole a
partir du tryptophane a 44°C. Leur présence apporte la négligence d’hygiéne.

Levures : les levures sont des champignons microscopiques se présentant sous la forme
unicellulaire au moins a un stade de leur cycle biologique est une cellule eucaryotique.
Moisissures : appartiennent a diverses familles de champignons, elles sont caractérisées par
un thalle filamenteux. Le mycélium est un des contaminants fréquents dans les produits
alimentaires.

Les clostridiums Sulfito-réducteur : Ces sont des bacilles anaérobies a gram positif, formant
des endospores utilisés comme indice de contamination fiscale, deux espéces sont
responsables de toxi-infection alimentaire.

Les staphylocoques : les staphylocoques appartiennent au genre staphylococcus a la famille
micrococcaceae. Ce sont des Cocci a gram positif, immobiles et non sporulés. Cependant, ils
sont aero-annaerobies facultatifs. Leurs croissances dans les aliments constituent un risque
pour la santé, car certaines souches appartenant spécialement d’espéce staphylococcus aureus

produisent des entérotoxines dont I’ingestion provoque une toxi-infection alimentaire.
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11.1.4.4. Caractéristiques nutritionnelles

La valeur nutritive des corps gras est liée a leur apport en énergie (740 calories), en
vitamines liposolubles (A, D, E et K) et en acides gras indispensables (oméga 3 et oméga 6)
[14].

Plusieurs types de margarines sont apparus sur le marché avec des propriétés diététiques
ou thérapeutiques particuliéres : margarine a faible teneur en corps gras et margarine riche en
acides linoléique (régime pour maladies cardiovasculaires.
11.1.4.5. Caractéristiques organoleptiques
Il est indispensable que la margarine soit fraiche et parfumeée, d’une part et appétissante et

agréable au gott d’autre part.

11.1.5. Classification des margarines
Aujourd’hui, il existe un grand nombre de margarines qui se différencient par la
composition des deux phases, point de fusion et leurs usages : D’apreés [15], la classification
des principales margarines retrouvées sur le marché mondial est la suivante :
e Margarines tartinables : comprennent les margarines en plaquettes, les margarines
en barquettes et les margarines liquides.
e Margarines industrielles : elles regroupent les margarines de feuilletage, de table et
les margarines boulangeres.
e Margarines selon le type d’huile : ce type regroupe les margarines fabriquées a basse
des huiles hydrogénées, interstérifiées, fractionnées ou non modifiées.
e Margarines allégées : regroupent les margarines a basses calories (émulsion
contenante entre 60 et 62% de matiere grasse) et les margarines light (50% de

réduction).
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Les différents types de margarines sont résumés ci-dessous :

Margarine
\ 4 l \ 4
Margarines Margarine selon Margarines Margarines
allégées le type d’huile industrielles tartinables

-Basses calories -Hydrogénées. -De table. -Plaquettes.
(réduction & 25%). -|I:ntert_ester,|f|ees. -Boulangére -Barquettes.
-nght (50% de -Fractuonnees. i o
réduction). -Non modifiées. -Feuilletage. -Liquides.

Figure 11.2 : Classification des margarines disponibles sur le marché mondial

11.1.6. Processus de fabrication de la margarine
Le processus de production de la margarine se compose de cing étapes :
e La préparation de la phase huileuse et de I'émulsifiant.
e La préparation de la phase aqueuse.
e La préparation de I'émulsion.
e La pasteurisation et la cristallisation.
e L'excédent éventuel est renvoyé dans la cuve de mélange par une unité de refonte en

continu.

11.1.6.1. Préparation de la phase huileuse et de I'émulsifiant

Une pompe transfére I'huile, la graisse ou le mélange d'huiles dans le parc de cuves via
un filtre vers un échangeur thermique a plaques ou la solution est refroidie, généralement a
une tempeérature de 50 °C ou bien au-dessus du point de trouble. Le dosage de [I'huile
s'effectue dans une cuve optionnelle chauffée a l'aide de l'unité d'eau chaude. Afin de mettre
au point la bonne recette huileuse, la cuve d'émulsion est située au-dessus des cellules de
pression différentielle. Le mélange s'effectue selon une recette.

Lorsque I'huile atteint environ 70 °C, les emulsifiants tels que la lécithine et les mono-
diglyceérides, genéralement sous forme de poudre, sont ajoutés manuellement dans la cuve

d'émulsifiants, au-dessus de la grille de la conduite d'eau chaude. Des outils spécifiques pour
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la manipulation de la poudre avec convoyeur a vis peuvent étre nécessaires pour aider
I'opérateur a doser I'émulsifiant sur la grille. D'autres ingrédients solubles dans I'huile, tels que

des colorants et des ardmes, peuvent étre ajoutés [16].

=3
=¥

Figure 11.3: Procédé de préparation de la phase huileuse et de I'émulsifiant

11.1.6.2 Préparation de la phase aqueuse

Deux cuves isolées sont fournies pour la fabrication de mélanges en phase aqueuse
alternée. Un débitmeétre dose I'eau dans la cuve ou elle est chauffée a 45 °C. Les ingrédients
secs tels que le sel, I'acide citrique, les hydrocolloides ou le lait écrémé en poudre peuvent étre
ajoutés dans la cuve a I'aide d'un égquipement spécial tel qu'un mélangeur de poudre. D'autres
ingrédients comme le sucre et les arémes solubles sont ajoutés manuellement dans la cuve

d'émulsion [16].

Figure 11.4 : Procédé de préparation de la phase aqueuse

11.1.6.3 Préparation de I'émulsion

L'émulsion est préparée dans l'ordre indiqué en pesant les huiles et les graisses, le
mélange d'émulsifiants et la phase aqueuse. Le mélange des phases huileuse et aqueuse a lieu
dans la cuve d'émulsion, également appelée cuve d'appoint. A cette étape, d'autres ingrédients
comme des godts, des ardmes et des colorants peuvent étre ajoutés manuellement. Une pompe

transfére I'émulsion obtenue dans la cuve d'alimentation.
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Un équipement spécial, tel qu'un mélangeur a haut cisaillement, peut étre utilisé lors de
cette phase du processus pour rendre I'émulsion trés fine, étroite et étanche, ainsi que pour
assurer un contact idéal entre les phases huileuse et aqueuse. La fine émulsion obtenue
permettra de créer une margarine de haute qualité qui présente une souplesse, une régularité et
une structure satisfaisantes. Ensuite, une pompe transfere I'émulsion dans la zone de

pasteurisation [16].

Figure 11.5 : Procédé de préparation de I'émulsion

11.1.6.4 Pasteurisation

Une unité de pasteurisation montée sur skid prend en charge la pasteurisation en ligne.
Une pompe transfére I'émulsion via un filtre a treillis métallique vers un échangeur thermique
a plaques pour la pasteurisation. Une autre pompe favorise la circulation de I'eau chaude dans
I'échangeur thermique a plaques. La pasteurisation se produit a des températures situées entre
80 °C et 85 °C, le processus prend environ 14 secondes. Le chauffage de I'émulsion empéche
la prolifération de bactéries et d'autres micro-organismes, il améliore également la stabilité de
la solution.

L'émulsion, généralement a une température comprise entre 45 °C et 50 °C, sort ensuite
du pasteurisateur [16].
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Figure 11.6: Pasteurisateur

11.1.6.5 Cristallisation

Une pompe haute pression envoie alors I'émulsion dans un échangeur thermique a surface
raclée (SSHE) qui est configuré d'apreés le débit et la recette. Il peut exister plusieurs tubes de
refroidissement de différentes tailles et surfaces. Chaque cylindre possede un systeme de
refroidissement indépendant dans lequel le réfrigérant R717 est directement injecté. Les tubes
de produit relient les cylindres les uns aux autres. Les détecteurs de température situés a
chaque sortie permettent un refroidissement optimal. La pression nominale maximale est de
120 bars.

En fonction de la recette et de I'application, il se peut que I'émulsion doive passer par une
ou plusieurs unités de raclage avant I'empaquetage. Les unités de raclage permettent
d'atteindre la malléabilité, la consistance et la structure souhaitées du produit. Si nécessaire,
Alfa Laval peut livrer un tube de repos, bien que la plupart des fournisseurs en machines

d'emballage en proposent déja [16].

Figurell.7 : Cristallisateur
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11.1.6.6 Conditionnements du produit

Peut étre effectué sous enveloppage (margarines traditionnelles) ou bien en pots
confectionnés en différents matériaux (plastiques, cartons).

La margarine est acheminée vers 1’empaqueteuse ou elle subit un moulage. Elle est
conditionnée soit dans des pots ou barquettes en plastique, soit enveloppée dans un emballage

adéquat et stockée a une température oscillante entre 5 a 10°C [16].

11.1.7. Facteurs d’altération de la margarine

Les facteurs d’altération de la margarine peuvent étre d’ordre physique ou chimique et
surtout bactériologique. La margarine, étant formée d’un taux élevé de maticre grasse, est
souvent exposée aux risques d’oxydation. Cette derniére est a 1’origine de 1’odeur de rance, du
gout désagréable, du changement de couleur ainsi que des pertes d’activités vitaminiques et
de la valeur nutritive.

Selon Clements, D. J., et Decker, E. A. (2000) [17], L’oxydation est due a plusicurs
facteurs :

v La lumiére, en particulier les rayons UV qui exercent une action catalytique.

v Latempérature élevée et la durée de stockage.

v’ L’exposition de la margarine a I’oxygéne atmosphérique.

v La présence de certains agents pro-oxydants comme les métaux (Fe, Cu, Mn, ...)

favorise la réaction d’oxydation.

L’altération microbiologique est généralement causée par introduction de I’atmosphere
ambiante, par I’appareillage de traitement insuffisamment stérilisé, les emballages, les

contacts humains, les insectes et les constituants de la phase aqueuse (eau, lait) [18].

11.1.8. Oxydation de la margarine

La cause majeure de dégradation de la margarine lors de sa fabrication et aussi pendant
sa conservation est I’oxydation des lipides, elle affecte les acides gras insaturés présents. Les
recommandations nutritionnelles conseillent d’augmenter la part relative des acides gras
polyinsaturés (AGPI) dans la ration en raison notamment de leur réle dans la prévention de
pathologies du systeme cardiovasculaire et de I’obésité [19].

Cette oxydation est géneralement influencée par les antioxydants, ces derniers sont a

proprement parler des inhibiteurs de 1’oxydation [20].
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11.2. Les antioxydants

Les antioxydants sont classés selon leur origine en antioxydants naturels ou synthétiques
et selon leur mode d’action en antioxydants primaires ou secondaires.
11.2.1. Antioxydants synthétiques

Dans l'industrie alimentaire, les antioxydants synthétiques, tels que le
butylhydroxyanisole (BHA), le butylhydroxytoluene (BHT), la gallate propylée (PG) et le
tetra-butylhydroquinone (TBHQ), sont largement utilisés parce qu'ils sont efficaces et moins
chers que les antioxydants naturels. Cependant, leur sécurité est trés discutée car ils generent
un besoin de recherche comme matiéres de substitution d’aprés des sources naturelles comme
antioxydants de la nourriture [21].
11.2.2. Antioxydants naturels

Plusieurs substances peuvent agir en tant qu'antioxydant in vivo. Elles incluent le béta
caroténe, l'albumine, I'acide urique, les cestrogénes, les polyamines, les flavonoides, 1'acide
ascorbique, les composés phénoliques, la vitamine E, etc. Elles peuvent stabiliser les
membranes en diminuant leur perméabilité et elles ont également une capacité de lier les
acides gras libres [22].
11.2.3. Antioxydants synergistes

Ce sont des substances qui ne sont guére actives en tant qu'antioxydants, et dont les
propriétés apparaissent surtout en présence d’autres antioxydants. Il en est ainsi des lécithines,
des acides citrique et tartrique, des acides aminés (lysine et arginine), de certains flavonoides.

Leurs propriétés peuvent s'expliquer par un effet chélatant de métaux comme le fer et le
cuivre qui ont un effet pro-oxydant a faibles doses. Certains produits ont un effet inhibiteur de
la décomposition des hydro peroxydes, et d'autres semblent régénérer des antioxydants,
comme les tocophérols ou les dérivés de I'acide ascorbique a partir de leurs formes oxydées
[23].
11.2.4. Antioxydants primaires

Ils englobent les composés qui interférent avec 1’oxydation lipidique en convertissant les
produits d’oxydation lipidiques (Le, LOOs, LO¢) en produits plus stables (LH, LOOH, LOH)
grace a leur propriété de donneurs de protons actifs. Le radical (A¢) dérivé de I’antioxydant se
convertit en produit stable [24].
11.2.5. Antioxydants secondaires

Selon Gordon M.H., 1990 [25], les antioxydants secondaires sont des composes qui

retardent 1’oxydation lipidique selon différents modes d’action :
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Absorption des radiations ultraviolettes ;

Inactivation de I’oxygene singulet ;

Chélation des métaux

Décomposition des hydroperoxydes.

11.3. Quelques exemples sur les plantes riche en antioxydants [26-37]

_AMOTE 228 L)

Figure 11.12 : Curculma longa Figure 11.13 : Allium sativum L
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Figure 11.18 : Laurier noble Figure 11.19 : Zeste de citron

I1.4. Laurier noble
Le laurier, ou laurier-sauce (laurus nobilis L.) est un arbuste ou un arbre de la famille des
Lauraceaes, a feuilles persistantes et coriaces [38]. Etymologiquement, le nom latin Laurus
signifiant « toujours vert » fait allusion au feuillage persistant de la plante et nobilis du latin «
fameux » [39]. Son nom et aussi symbole du succés dans nos jours a travers le baccalauréat

du latin « Bacca Lauri » soit baies de laurier [40].
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11.4.1. Historique

Son nom commun viendrait du celte Lauer (semper virens) selon certains ou du latin laus,
louange, pour souligner les propriétés médicinales de la plante, déja louées dans 1’ Antiquité.
Laurus était consacré a Apollon et aux poétes. On pensait que, en le machant, on obtiendrait le
don de la prophétie selon Pline, était une plante sacrée de die a Dionysos et a Jupiter, peut-étre
parce qu’on disait que les foudres I’épargnaient. Selon Suétone, Jules César portait toujours
une couronne de Laurier (on pense que c¢’était pour masquer sa calvitie). Déja les Etrusques
tressaient des couronnes avec des branches de Lauriers, tradition reprise par les Romains qui
en ceignent le front des héros. N’oublions pas que le terme bachelier dérive du latin
baccalaurea le Lauriers, originaire de 1’Asie mineure et présent dans toute la région
méditerranéenne, appartient a la famille des Lauracées, famille de grands arbres a feuilles
aromatiques (comme I’avocat, Perse americana et le cannelier, Cinnamomum verum) qui
présentent des fleurs peu voyantes et qui produisent des drupes. Le Laurier est d’ailleurs la
seule Lauracée qui pousse en Europe [41]. Ils disent que le laurier a été importé d’ Andalouie
par Tyr et Jérusalem. Si on en tresse des couronnes au vainqueur, c’est que ses feuilles fanent
tres lentement. Il semble qu’il ait d’abord retenu [D’attention pour ses propriétés
cosmétologiques (déja les personnes agées se préoccupaient de garder une chevelure noire).
Le Laurier ne prend ses lettres de noblesse culinaires qu’avec les Romains. Si la Pythie
méachonne des feuilles de Laurier, c’est qu’il se passe quelque chose [42]. Les vertus
stimulantes du Laurier sont connues depuis les temps les plus reculés. Les Bédouins du désert

mettent une feuille de Laurier dans leur café, pour I’aromatiser [43].

111.4.2. Caractéristiques

Autres appellations : laurier noble, laurier-sauce, laurier d'Apollon, laurier franc,

laurier commun.

e Organes producteurs : feuilles et rameaux fleuris.

e Rendement : il faut environ 30 kg (10 kg seulement en automne) de feuilles pour
obtenir 1 litre d'HE par distillation a la vapeur d'eau.

e Caractéres organoleptiques : liquide limpide, jaune péle a jaune trés clair, d'odeur
épicée et ciselée.

¢ Norme alimentaire : il n'existe pas de norme Afnor concernant I'HE de Laurier noble,

mais uniguement une norme qui fixe les « spécifications des feuilles de Laurus

nobilis entieres et broyées » commercialisées.
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Norme cosmétique : le méthyl eugénol contenu dans cette HE (€ CAS 93-15-2) est
interdit dans les produits cosmétiques sauf s'il s'agit de méthyl eugénol naturellement
présent dans les extraits et les HE et sous réserve que sa concentration n'excede pas :
0,01 % dans les parfums fins, 0,004 % dans les eaux de toilette, 0,002 % dans les
cremes parfumées, 0,001 % dans les produits rinces.

Qualité pharmaceutique : pas de monographie a la pharmacopée.

Usages bien établis et traditionnels : absence de monographie communautaire
HMPC (Committee on Herbal Médicinal Products) [44].

1.4 .3. Classification

La classification botanique de Laurus noble d’apres [45] :

Régne : Plantes.

Sous regne : Plantes vasculaires.

Embranchement : Spermaphytes.

S/Emb : Angiospermes.

Classe : Dicotylédones.

S /classe : Dialypétales.

Ordre : Laurales.

Famille : Lauracées.

Genre : Laurus.

Espéce : Laurus nobilis L

11.4.4. Le genre Laurus

Le genre Laurus est un genre d'arbustes vivaces appartiennent a la famille des Lauracées

qui poussent principalement en Europe.

Les lauriers contiennent trois especes d'arbres sempervirents appartenant a la famille des

lauracées.

Laurus azorica (Laurier des acores) : Originaire des Accords (et apparemment du
nord de I’Espagne)

Laurus nobilis (laurier noble) : Originaire de bassin méditerranéen et du Proche-
Orient.

Laurus novacanariensis (Laurier des canaries) : Originaire de Madére. Des iles

Canaries et du Maroc.
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Figure 11.20 : Laurier noble

I1.4.5. Procedés d’extraction des huiles essentielles

Le choix d’une technique d’exploitation des plantes aromatiques doit étre adapté
aux composés spécifiguement recherchés ; en principe cela ne dépend pas du type
d’organe utilisé (feuille, fleur, bois, graine ou fruit, racine ou rhizome), a 1’état frais
ou a I’état sec. La méthode dépend du type de produit souhaité, ou de la nature

chimique des molécules recherchées [46].

a) Hydrodistillation

Il s'agit de la méthode la plus simple et la plus anciennement employée pour extraire les
huiles essentielles. Le procédé consiste & immerger le matériel végétal dans un récipient
rempli d'une quantité adéquate d’eau. Le tout est ensuite porté a I’¢bullition.

La chaleur permet 1’éclatement des cellules végétales et la libération des
molécules odorantes qui y sont contenues. L’HE forme avec la vapeur d’eau, un mélange
azéotropique. Puis, les vapeurs sont condensées au moyen d’un réfrigérant. Dans un
autre récipient de collecte, I’huile essentielle se sépare de 1’eau par différence de
densité. L’HE étant plus légére que I’eau, elle surnage au-dessus de I’hydrolysat.
Cependant, I’hydro distillation possede des limites. En effet, un chauffage prolongé et
trop puissant engendre la dégradation de certaines molécules aromatiques [47]. Au
laboratoire, le systeme équipé d’une cohobe généralement utiliser pour 1’extraction des

huiles essentielles est le Clevenger.
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Thermomeétre
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Figure 11.21 : Schéma du principe de la technique d’hydro distillation

b) Entrainement a la vapeur d’eau

La distillation par entrainement a la vapeur d'eau, cette technique ne met pas en
contact direct I'eau et la matiére végétale a traiter. Le principe de la distillation a la
vapeur d'eau consiste a faire passer la vapeur d'eau a travers la plante a une température
adéquate pour détruire les cellules végétales, libérer les molécules aromatiques et les
entrainer dans un serpentin de refroidissement. La, les vapeurs refroidies retournent a
I'état liquide formant un mélange « eau + huile essentielle ». Recueillies dans un
essencier, I'huile essentielle et I'eauflorale se séparent par simple différence de densité.
L'absence de contact direct entre I'eau et la matiere végétale, puis entre l'eau et les
molécules aromatiques évite certains phénomenes d'hydrolyse ou de dégradation
pouvant nuire a la qualité de I'huile [48].

/suppor’t
|
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== ] de vapeur -
ballon récipient collecteur

Figure 11.22 : Montage de I’entrainement a la vapeur d’eau
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¢) Extraction par solvants volatils

La méthode d’extraction par solvant organique est largement utilisée aujourd’hui et la
plus pratique. Le principe de cette technique consiste a placer dans un extracteur un solvant
volatil et la matiere végétale a traiter [49]. Grace du lavage successif, le solvant sera chargé en
composants aromatiques, puis envoyé au concentrateur pour étre distillé a pression
atmosphérique [50].

Les solvants les plus couramment utilisés sont 1’éthanol, I’hexane et le
cyclohexane, plus rarement 1’acétone et le dichlorométhane. Le choix de solvant est
autorisé en raison de sa stabilité face a la chaleur, a la lumiere ou I’oxygene, Sa
température d’ébullition pas trop élevée pour permettre son élimination totale et ne

devra pas réagir chimiquement avec I’extrait [51].

Appareil SOXHLET | LICKENS-NICKERSON
Figure 11.23: Montage d’extraction par solvant

d) Hydro-diffusion

Cette technique est relativement récente. Elle consiste a faire passer, du haut vers le bas

(perdescendum) et a pression réduite, la vapeur d'eau au travers de la matrice végétale.
L'avantage de cette méthode est d'étre plus rapide donc moins dommageable pour
les composes volatils. Cependant, I'huile essentielle obtenue avec ce procedé contient
des composés non volatils ce qui lui vaut une appellation spéciale : « essence de
percolation »
De plus, I’hydro diffusion permet une économie d’énergie due a la réduction de la

durée de la distillation et donc a la réduction de la consommation de vapeur [51].
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Figure 11.24 : Montage d’hydro diffusion

e) Extraction assistée par micro-onde

Extraction assistée par micro-ondes est une nouvelle technique qui combine
I’utilisation des micro-ondes et d’autres méthodes traditionnelles. Dans ce procéde, la
matiere végeétale est chauffée par micro-ondes dans une enceinte close dans laquelle la
pression est réduite de maniére séquentielle. Les composés volatils sont entrainés par la
vapeur d’eau formée a partir de 1’eau propre a la plante. Ils sont ensuite récupéres a
I’aide des procédés classiques condensation, refroidissement, et décantation. Des études
démontrent que cette technique possede plusieurs avantages tels que le gain de temps

d’extraction, utilisation de petites quantités de solvant, et un rendement d’extraction

élevé [52].
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Figure 11.25 : Montage d’extraction assistée par micro-ondes.
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f) Extraction par fluide supercritique

Extraction par fluides supercritiques a pris ces dernieres années, beaucoup d’essor
concernant I’extraction des extraits végétaux. Le principal avantage de cette technique
est celui de combiner les caractéristiques des gaz et des liquides pendant le processus
d’extraction (figure 31). En outre tous les processus de dégradation possibles tels que
I’oxydation ou isomérisation sont réduits au minimum du fait que le temps d’extraction

y’estréduit [52].

SN | préchauffage
liquide WV \l
fluide E/ fluide
froid \ chaud
b L ‘ ( séparateurs
I C02 a l'état supercritique extracteur
CO? supercritique + extrait
5 — €0, liquide
B cozil"état gazeux recydage CO, €0, gazeux
W c02 i L'étatliguide liquide —— (C0; supercritique

Figure 11.26 : Schéma de la technique d’extraction par le CO supercritique.
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Chapitre 111

Matériels et méthodes
I11.1. Produits chimiques utilisés

Les principales caractéristiques des produits chimiques utilisés sont regroupées dans le
tableau ci-dessous.

Tableau I11.1 : Produits chimiques utilisés

Produit chimique Formule La masse Pureté (%) Marque
molaire
Hydroxyde de KOH 56,1056 g/mol | 85-1005 | BIOCHEM
potassium
SIGMA-
Ethanol C2Hs0O 46,08 g/mol 89,8 ALDRICH
Phénol phtaléine C20H1404 318,32 g/mol 99,3 BIOCHEM
Chloroforme CHCI3 119,38 g/mol 99-99,4 RIEDEL-DE
HAEN
lodure de potassium KI 166,0028 g/mol | 99-100,5 SIGMA-
ALDRICH
Thiosulfatede sodium NazS203 158,11 g/mol 100 VWR
CHEMICALS
Amidon CesH1005 106 a 109 g/mol 70-90 BIOCHEM
Chlorure d’hydrogene HCI 36,46 g/mol 36,5-38 FLUKA
Hydroxyde de sodium NaOH 39,997 g/mol 98,8 HONEYWELL-
FLUKA
Nitrate d’argent AgNO3 169,87 g/mol 99,9 FLUKA
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I11.2. Huile d’olive

L’huile d’olive utilisée dans cette étude est une huile récupérée au niveau de I’huilerie
moderne (2 trois phases) d’Oued M’BARAK située a DJELFA, le nom commercial de cette
huile d’olive est « DAHBIA » extraite de la variété « Chemlal ». Elle est vendue dans des
flacons en verre fumés et bouchon scellé.

Cette huile d’olive est traitée a partir d’olive cueillies avec soin de délicatesse dans le
respect de la tradition ancestral de la culture oléicole, elle conserve toutes ses qualités

gustatives et propriétés biologiques, y compris vitamines et antioxydants.

Figure I11.1 : L ’huile d’olive extra vierge utilisee.

Les principales propriétés de cette huile d’olive, telle qu’elles sont présentées sur la
fiche technique du fournisseur, sont résumées dans le tableau I11.2.

Tableau I11.2 : Informations nutritionnelles de HOEV pour 100g

Information La valeur
Calories 9003700 Kcal/KJ
Protéine 0g

Matieres grasses 100 g
Saturé 13g

Monoinsaturé 799

Polyinsaturé 8¢

Cholestérol 0 mg

Le sel 0g
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111.3. Laurier noble

La plante de Laurier Noble utilisée dans cette étude est récoltée en mois de mars 2023
dans la région d’Akfadou, wilaya de Bejaia. La récolte de la plante a été effectuée tres

soigneusement de maniere & ne pas détériorer les éléments organiques et minéraux présents.

111.3.1. Traitement des feuilles de Laurier noble

a) Lavage et séchage

Les feuilles de Laurier noble récoltées sont nettoyées avec de I’cau distillée afin
d’¢liminer toutes particules étrangéres. Les feuilles nettoyées sont déposées sur un papier
Kraft pour éliminer les gouttelettes d’eau et de séché a I’air libre. Les échantillons sont ensuite

étuvés a 40°C pendant24 heures.

= b5\ e — : e
Figure 111.2 : Lavage Figure 111.3: Séchage

b) Broyage et tamisage
Apres séchage, les échantillons sont broyés a 1’aide d’un broyeur électrique. Puis tamises
afin d’obtenir une poudre fine de granulométrie homogéne. La poudre est conservée dans des

bocaux, bien hermétiques et a 1’abri de la lumiére.

Figure 111.4 : Laurier noble en poudre.
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d) Extraction de ’HE de Laurier noble
L’extraction de I’HE de Laurier noble a été effectuée par la méthode d’hydrodistillation
car elle permet de fournir une huile essentielle de bonne qualité avec un co(t faible. Le

dispositif de I’hydrodistillation est présenté dans la figure ci-dessous.

Figure 111.5 : Dispositif de I’hydrodistillation
Mode opératoire

» On introduit de différentes quantités de matiére végétale dans le ballon mono-col
decapacité d’un litre

» On ajoute 500 ml de I’eau distillée.

» On met en marche le systeme de réfrigération (eau froide a contre-courant) et de
chauffage. Ensuite on met le ballon dans un chauffe-ballon, le mélange est porté a
ébullition. Les vapeurs chargées d’huiles essentielles sont condensées dans le
réfrigérant.

» On recueille le distillat dans un autre ballon de 500 ml (il faut que le distillat soit froid
pour diminuer la solubilité de I’'HE dans 1’hydrolat)

» On arréte la distillation et on note la durée quand 1’eau bouillante est presque terminée,

cela pour éviter la combustion du végétale.

Figure 111.6 : La poudre de laurier noble avec le solvant.
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» On verse ensuite le mélange de deux phases dans I’ampoule a décanter a I’aide d’un
entonnoir

» On laisse le mélange hétérogéne se séparer jusqu’a 1’obtention de deux phases
distinctes sous 1’effet de différence de densité (on remarque qu’il y a de petites bulles
qui montent vers le haut), ’'HE ayant une couleur jaune qui surnage sur la surface et la

phase inférieurecorrespond a I’hydrolat.

Figure I11.7 : Montage de décantation

Pour réduire I’instabilité des molécules constitutives des huiles essentielles, I’'HE de
LS récupérée est conservée dans un flacon en verre stérile fermé hermétiquement pour la
préserver de l'air et de la lumiére, enveloppé avec du papier daluminium, a une

température voisine de 4°C, jusqu'a son usage pour éviter toute éventuelle dégradation.

Figure 111.8: Conservation de I’HE extraite

Le rendement en HE est défini comme étant le rapport entre la masse d’huile
essentielle obtenue et la masse de la matiére végétale initialement utilisée. Le
rendement est exprimé en pourcentage, et il est donné par la formule suivante :
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MHE
RHE(%) = —— x 100
Vv

R HE : Rendement en huile essentielle (en %).
M HE : Masse de I’huile essentielle (en g).

My : Masse de la matiere vegetale utilisée (en g).

I11.4. Présentation de I’organisme d’accueil « CEVITAL »
111.4.1. Situation géographique

Implanté sur un terrain d’assiette de propriété¢ du Port de Bejaia, en concession au
profit de CEVITAL d’une durée de 30 ans avec renouvellement de contrat. Le complexe de
production se situe dans 1’enceinte portuaire de Bejaia et s’étend sur une superficie de 45000
m?, la plus grande partie des installations est éditée sur un terrain récupéré d’une décharge

publique. Le complexe comme on voit sur cette Figure 111.9 [1].

[ | ouvraGES en expLOTATION

ICOTAL [ ] ouvraces en prROJET

Figure I11.9 : Situation géographique de CEVITAL

111.4.2. Activités de I’entreprise CEVITAL

Le complexe Cevital a débuté son activité en Décembre 1998 par le conditionnement
de I’huile. Le 17 février 1999, les travaux de génie civil de la raffinerie ont été entamés. Elle
est devenue fonctionnelle le 14 aolt 1999. Les principales activités du complexe Cevital
concernent la production et la commercialisation des huiles végétales, de margarine et de
sucre. L’entreprise se dévoue au développement de la production tout en assurant la qualité
et le bon conditionnement des huiles, des margarines et du sucre a des prix nettement plus

competitifs et cela dans le but de satisfaire le client et le fidéliser [2].
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111.4.3. Procédé de fabrication de la margarine

Additifs liposolubles (lécithine,
mono glycérides, colorants,
vitamines, aromes).

Huiles neutres et blanchies
(hydrogénées, inter
estérifiées, fractionnées).

Eau et/ou lait + additifs
hydrosolubles (sel, amidon,
sorbate de potacium, acide
citrique, tocophérols).

-

>

Additifs

L

C?

Phase grasse

L

/ﬁk

o

B

Phase aqueuse

N

Emulsification

H/

Pasteurisation
i

Refroidissement

Cristallisation

h 4

Malaxage

!

‘_

Conditionnement

'

Stockage

Agitation

Compresseur

De NH3

Figure 111.10 : Schema général de la fabrication de la margarine.

53




Chapitre 111 : Matériels et méthodes

I11.5. Elaboration des différentes margarines

La présente étude porte sur quatre types de margarines élaborées au niveau de
I’entreprise CEVITAL.

Tableau I11.3 : Codes des margarines élaborees

Code Identification

MARG 10 HO/A Margarine formulation enrichie a 10% d’huile d’olive extra vierge

avec antioxydant naturel (I’HE extraite de laurier noble).

MARG 20 HO/A Margarine formulation enrichie & 20% d’huile d’olive extra vierge

avec antioxydant naturel (I’HE extraite de laurier noble).

MARG 10 HO/S Margarine formulation enrichie a 10% d’huile d’olive extra vierge

sans antioxydant naturel.

MARG 20 HO/S Margarine formulation enrichie a 20% d’huile d’olive extra vierge

sans antioxydant naturel.

111.5.1. Composition de la formulation

La formulation des quatre margarines a tartiner est confectionnée a base d’un mélange
de graisses végétales (coprah et soja) et de trois huiles qui sont : I’huile de tournesol, I’huile
de palme et I’huile d’olive EV. L’huile d’olive est utilisée a deux pourcentages différents
(10%, 20% de la masse totale du mélange utilis€). Le Blend des quatre margarines

précédentes est additionné d’additifs liposolubles et hydrosolubles.

111.5.2. Préparation du Blend

La formulation de cette recette répond au profil type d’une margarine a tartiner, de
composition globale 82% de matiere grasse et 18% de la phase aqueuse, les constituants des
deux phases sont comme suit :

- La phase grasse est constituée du Blend d’huiles citées ci-dessus avec des dosages
differents d’huile d’olive EV (10%, 20%) et des émulsifiants de type acide monolactique
et lécithine de soja pour les trois formulations.

- La phase aqueuse est constituée d’eau osmosée traitée aux ultraviolets, du lait a 0% en
matieres grasses et d’additifs hydrosolubles : un exhausteur de goftt (sel), un conservateur

qui est le sorbate de potassium (E202) et un correcteur de pH qui est I’acide lactique.
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> e
Figure 111.11 : Préparation de la margarine au niveau du laboratoire.

111.6. Procédés de fabrication a I’échelle laboratoire
a) Préparation de la phase grasse
Le Blend des quatre margarines est préparé dans quatre récipients en Inox. D’abord, une
masse d’émulsifiant est pesée dans un récipient vide, aprés chauffage, les huiles végétales
sont ajoutées dans chaque récipient. L’homogénéisation est réalisée a 1’aide d’un agitateur

magnétique.

b) Préparation de la phase aqueuse
La phase aqueuse des quatre margarines est préparée dans quatre béchers en respectant
les mémes quantités de chaque ingrédient pour les quatre formulations. Ces constituants sont :

I’eau ; sorbate de potassium (E202) ; acide lactique et sel.

Les deux phases (aqueuse et grasse) de chaque formulation (MARG 10HO/A ; MARG

20HO/A ; MARG 10HO/S ; MARG 20HO/S) sont meélangées en versant doucement la phase

aqueuse sur la phase grasse sous agitation pendant 5 min avec chauffage.

- Les récipients contenant le produit fini (MARG 10HO/A ; MARG 20HO/A ; MARG
10HO/S ; MARG 20HO/S) sont refroidis avec de 1’eau glacée sous agitation manuelle
jusqu’a obtention d’un produit visqueux.

- La margarine est par la suite versée dans des barquettes de 200g en plastique et mise au
réfrigérateur pendant quelques minutes pour solidification.

- Le stockage est réalisé dans un réfrigérateur a 4°C au niveau du laboratoire de physico-

chimie.
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Figure 111.12: Margarines élaborées

I11.7. Techniques de caractérisation

111.7.1. Détermination du taux de solide par RMN (teneur en corps solides)

Le taux de solide est déterminé a différentes températures (5,10, 15, 20, 25, 30, 35,
40°C). Apres équilibrage électromagnétique du spectrométre RMN et 1’application d’une
impulsion de radiofréquence a 90°, le signal de décroissance de magnétisation des protons
dans la phase liquide uniquement est mesuré et les corps gras solides sont calculés en utilisant
un étalon constitué entiérement de corps gras liquides [3].

La margarine a été bien fondue et débarrassée de sa contenance en eau a 100°C
pendant 15 min, suivi de refroidissement 60°C pendant 5 min, ensuite des tubes sont été
remplis & hauteur de 3 cm. Aprés refroidissement a 0°C pendant 60 min, des incubations ont
été réalisées pendant 30 min a 5, 10, 15, 20, 25,30, 35 et 40°C.La lecture pour chaque
température a été réalisée par le spectrometre RMN pulsée a basse résolution. Les résultats

sont donnés par le logiciel de 1’appareil en pourcentage de solides [3].
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Figure 111.13 : Spectrométre a résonance magnétique nucléaire (RMN).

111.7.2. Détermination du point de fusion

Il est basé sur le passage de la matiére grasse de 1’état solide a 1’état liquide, sous 1’effet
de la chaleur, a une certaine température.

Apres avoir fait fondre une quantité de margarine on obtient un Blend qui est filtré, On
introduit la matiere grasse dans 2 capillaires tres fins (environ 1cm) et on les met a refroidir
pendant quelques minutes, on les dépose ensuite dans un bécher, ce dernier est placé dans
un bain marie relié a un thermometre.

Le point de fusion correspond & la valeur affichée lors de la montée de la matiere grasse
dans les 2 capillaires. Si le moment du décollement de la matiere grasse différe entre les 2 tubes
alors on prend la valeur moyenne.

Dans le cas du calcul du point de fusion de la margarine, cette derniéere doit séjourner

dans I’étuve afin d’évaporer toute 1’eau qu’elle contient avant de la mettre dans les capillaires.

111.7.3. Détermination de la teneur en eau (taux d’humidité) (NE.1.2- 47-1985)

C’est la perte de masse subie par le produit aprés chauffage a 103 + 2°C, dans des
conditions spécifiées, exprimée en pourcentage.

Aprés avoir pesé 2g d’échantillons dans un bécher, on la fait chauffer sur plaque
chauffante, en élevant la température du produit d’environ 10°C/min, jusqu’a 90°C. Puis, on
réduit la vitesse d’élévation de la température en observant la vitesse de dégagement des
bulles de vapeur qui se détachent du fond de bécher, et on laisse la température monter
jusqu’a 103 + 2°C (ne pas dépasser 105°C). On poursuit 1’agitation en raclant le font de
bécher jusqu’au moment ou tout dégagement de bulles a cessé€. Pour s’assurer que toute I’eau
s’est évaporée, il faut répéter plusieurs fois le chauffage. On laisse ensuite refroidir le bécher
dans le dessiccateur. Apres refroidissement le bécher contenant 1’échantillon (m2) est pesé.

Les résultats sont exprimés selon la formule suivante :
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(m0 + m1) - n2
H(%) = —7 * 100

H (%) : Humidité en pourcentage massique.

mo : Poids du bécher vide en gramme (g).

mz : Poids de la prise d‘essai en grammes (g).

m2 : Poids du bécher contenant 1°échantillon aprés chauffage (g).

111.7.4. Détermination de I’acidité

L’acidit¢ de nos huiles est déterminée selon la méthode A.O.C.S(64/1992) apres
dissolution de 10g d’échantillons dans 75 ml d’alcool éthylique, les acides gras présents sont
titrés & chaud a I’aide d’une solution d’hydroxyde de sodium (0,1 N) en présence d’un
indicateur coloré qui est la phénolphtaléine. Un essai témoin (sans matiére grasse) est réalisé
dans les mémes conditions. Les résultats sont exprimés en % (m/m) d’équivalent acide
oléique selon la formule :

Ay = (N V)
Px*10

M : poids moléculaire adopté pour I’expression de I’acidité avec PM acide oléique=282
N : normalité de la solution NaOH a 0,1N ;

V : volume de la solution NaOH nécessaire ;

P : poids de la prise d’essai (g).

Figure 111.14 : Dosage des acides gras libre dans I’échantillon.
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111.7.5. Détermination de la teneur en sel (taux de sel) (NE.1.2.429/89)

C’est la quantité de sels présent dans I’échantillon (ou la phase aqueuse), sous forme de
chlorure de sodium. Le principe consiste au titrage des chlorures avec une solution de nitrate
d’argent (AgNO3) en présence de chromate de potassium comme indicateur colore.

Selon la méthode de Mohr, 5g de la margarine sont pesés dans un erlenmeyer. Puis,
100ml d’eau distillée sont ajoutés sur plaque chauffante jusqu’a ébullition. Le mélange est
maintenu sous agitation jusqu’a dissolution complete de [1’échantillon, Ensuite,
refroidissement et ajout de quelques gouttes de chromate de potassium puis mélanger en
agitant. Tout en continuant d’agiter, titrer avec la solution de nitrate d’argent jusqu.au virage
de I'indicateur coloré (du jaune au rouge brique persistant pendant 30sec). La teneur en

chlorure de sodium (exprimée en pourcentage massique) est donnée par la formule suivante :

Veq * N *M

NaCL(%) = P

NaCl (%) : Taux de sel exprimé en pourcentage ;

V (ml) : Volume, en millilitre, de la solution de Ag NOz utilisée pour le titrage ;
N : Normalité de la solution de nitrate d’argent ;

Eq.g (NaCl) : équivalent gramme d’NaCl (0,1 N)

P : prise d’essai en grammes

Figure 111.15 : Dosage volumétrique des ions chlorure

111.7.6. Détermination de I’indice de peroxyde (NE.1.2.98.88)
C’est la quantité de produit présent dans I’échantillon, exprimée en milliéquivalents

grammes d’oxygene actif par 10009 de corps gras, oxydant I’iodure de potassium. Le principe
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consiste en la détermination du degré d’oxydation du corps gras en titrant I’iode libéré par une
solution de thiosulfate de sodium en présence d’amidon comme indicateur coloré.

Apres avoir pesé 5g de I’échantillon (margarine ou 1’huile) dans un ballon a fond plat 18
ml d’acide acétique et 12 ml de chloroforme sont ajoutés tout en agitant quelques minutes
puis 0.5ml de la solution d’iodure de potassium (KI) (0,5 g ajusté a 1 g avec I’eau distillée),
sont ajoutés a I’aide d’une pipette. Le ballon est agité pendant 1 min, puis laissé a 1’obscurité
pendant 1min. Ensuite, 75ml d’eau distillée et quelques gouttes d’empois d’amidon comme
indicateur coloré sont ajoutés. Puis titrer, en agitant, avec la solution de thiosulfate de sodium
a 0,01N, jusqu’a disparition de la couleur bleue. Les résultats sont exprimeés selon la formule
suivante :

IP =V (chute) *2

IP : indice de peroxyde
V : chute de burette (la solution de thiosulfate de sodium a 0,01N point de virage)

111.7.7. Détermination du pH de la phase aqueuse (NE.1.4.08/89)

Le pH de la phase aqueuse de 1’échantillon est la différence de potentiel, a la température
de mesure, entre deux électrodes immergées dans la phase aqueuse, exprimée en unité de pH.

Apres étalonnage due pH-métre par une solution de Kl (3mol/l), les électrodes sont
introduites dans la phase aqueuse a la température de mesure. Lorsque la lecture devient
constante, lire la valeur de pH indiquée par le pH-métre a 0,01unités de pH pres, sur I’échelle

de ’instrument. Les résultats sont exprimés par les valeurs lues du pH-metre.

Figure 111.16 : pH-métre
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111.7.8. Détermination de la densité

La méthode pour mesurer la densité est basée sur la détermination de la masse du
matériel testé qui est placé dans une petite coupe (pycnometre) d’un volume connu a une
température donnée.

Le fonctionnement est tres simple, le produit testé est versé dans le pycnometre, apres
cela on place un couvercle avec un trou de débordement. Le surplus de liquide s’échappe par
I’extrémité supérieure du tube capillaire, lorsque I’on ajuste le bouchon sur le flacon, ce qui
permet de déterminer le volume du liquide avec précision. C’est la différence de poids entre le
volume de la fiole vide (volume connu) et la fiole pleine qui nous permettra de déterminer par

le calcul la masse volumique [4]. La densité du produit est calculée par la formule suivante :
d = (m2 — mo) /(mMz1-mo)

Mo = masse du pycnomeétre vide ;
m1 = masse du pycnometre avec I’eau ;

m2 = masse du pycnometre avec 1’huile d’olive ;

Figure 111.17 : pycnometre

111.7.9. Analyse par IRTF

Le principe de la spectroscopie infrarouge (IR) repose sur l'absorption de la
lumiére par la plupart des molécules dans la région de linfrarouge du spectre
électromagnétique et en convertissant cette absorption en vibration moléculaire. La
spectroscopie IR est une méthode trés efficace pour identifier et déterminer des
molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés spécifiques de liaisons

chimiques. Pour comparer entre le rayonnement incident et transmis a travers
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I’échantillon suffit alors a déterminer les principales fonctions chimiques présentes dans
I’échantillon. Les mesures de spectroscopie infrarouge (I.R) sont réalisées sur un
spectrométre a transformée de Fourier de modeéle IRAffinity?, assisté par un
microordinateur muni d’un logiciel de traitement. Les spectres ont été enregistrés en

mode absorbance dans la région 4000 & 400 cm™.

Figure 50 : Spectrophotometre IRTF.
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Chapitre IV
Résultats et discussions

1V.1. Rendement en huile essentielle des feuilles de Laurier noble

La valeur de rendement d’extraction en huile essentielle (HE) des feuilles de Laurier
noble obtenue par hydrodistillation est de 0.67 %. Le rendement d’extraction obtenu dans
cette étude est supérieur par rapporte aux résultats rapportés par Demir et al [1] qui ont
étudié I’effet du séchage sur le rendement en huile essentielle des feuilles de Laurier noble.
Une légére différence (0,617 % pour les feuilles humides et 0,642 % pour les séchées) a été
trouvé. D’aprés la littérature scientifique, plusieurs parameétres peuvent influencer le
rendement d’extraction en huiles essentielles des feuilles de Laurier, a savoir : le type
d’extraction (hydrodistillation, extraction par micro-ondes, etc.), I’espéce végétale (I’origine
de la plante, son age, la période de récolte), le temps de contacte, le rapport volumique, la

durée et la température d’extraction [2].

Tableau 1V.1 : Rendements en huile essentielle des feuilles de Laurier noble

Rendement Référence
0.67 % Présente étude
0.64 % Demir et al., [1]

IV.2. Caractérisation de I’huile d’olive
IV.2.1. Acidité

La quantité d'acidité libre mesurée en acidité est tres importante pour déterminer la
qualité de I'nuile d'olive [3]. Cette valeur permet une classification pour les huiles d'olive. La
valeur de I’acidité obtenue pour I’huile d’olive utilisée dans cette étude est illustrée dans le
Tableau IV.2.

D’apres les résultats donnés dans le tableau V.2, I’huile d’olive étudiée « Dahbia » se
caractérise par une faible acidité, environ 0.17 %. Cette valeur reste neanmoins inférieure a la
limite établie par la norme COI (< 0,8% pour 1’huile d’olive extra vierge) [4]. Selon El Antari

et al. [5], les conditions ou les olives sont récoltées a la main et transformées directement sans
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procéder au stockage, 1’acidité de 1’huile ne devrait pas dépasser 0,5 %, ce qui est le cas de
I’huile utilisée dans cette étude.
Tableau 1V.2 : Acidité en pourcentage d’acide oléique (%)

Analyse Résultat Norme

Acidité 0.17 <0.8

IVV.2.2. Indice de peroxyde
L’indice de peroxyde (IP) a été mesuré pour déterminer le taux d'oxydation de I’huile
d’olive. Plusieurs auteurs ont rapporté que I’indice de peroxyde est un critére tres utile qui
renseigne sur la détérioration oxydative d’une huile d’olive [3,6]. La formation
d'’hydroperoxyde dans 1’huile d'olive peut servir d'indicateur pour le degré d’oxydation et la
qualité de I'huile d’olive. De plus, I’indice de peroxyde permet de suivre I’état de conservation
d’une huile ou état d’avancement de I’oxydation [7]. Lorsqu’une huile n’est pas soumise a de
bonnes conditions de conservation ou a un bon traitement, sa qualité peut se détériorer de
diverses manieres, mais le plus souvent par hydrolyse ou par oxydation. Elle devient ainsi
impropre a la consommation [3].
Le résultat de calcul de I’indice de peroxyde est donné dans le tableau IV.3. L’huile
d’olive Dahbia présente un indice de peroxyde de 0.6 meq d’O. /kg. En comparant cette
valeur a celle de la norme commerciale du COI, on constate que I’huile d’olive extra vierge

analysée est conforme a la norme (<20 meq d’Oz /kg).

Tableau 1V.3 : Indice de peroxyde en meq d’O2 /kg

Analyse Résultat Norme
Indice de peroxyde (en 0.6 <20
meq d’02 /kg)
1V.2.3. Densité

La densité est un paramétré qui peut étre utilisé pour caractériser la pureté des huiles
végétales. Elle est en fonction de la composition chimique des huiles et de la température.
Dans cette étude nous avons déterminé ce critére de pureté a une température de 20°C.

La valeur de la densité obtenue est illustrée dans le tableau IV.4. D’aprés les résultats,

1I’échantillon de 1’huile d’olive extra vierge de marque (Dahbia) utilisé dans cette étude a une
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densité inférieure a la norme établie par le C.O.1, ce qui nous permet de dire que cette huile

est totalement pure.

Tableau 1V.4: Densité de I’huile d’olive utilisée.

Analyse Résultat Norme

Densite 0.9 0,910-0,916

IV.2.4. Analyse par IRTF
L'importance de la spectroscopie IR dans l'identification des structures moléculaires

provient des informations de contenu et de la possibilité d'assigner certaines bandes de
transmittances liées a ses groupements fonctionnels. Dans les graisses et les huiles, la plupart
des pics et des épaules du spectre sont attribuables aux groupements fonctionnels spécifiques.

La figure IV.1 présente le spectre IRTF de I’huile d’olive étudiée.

50

huile d'olive

2934

10 T T T
4000 3000 2000 1000

Longueurs d’ondes (cm™)

Figure 1V.1 : spectres IR-TF d’échantillon étudié

D'apres la figure IV.1, le spectre IR-TF de I’huile d’olive révéle la présence de plusieurs

bandes d’absorption. Les bandes spécifiques de I’huile d’olive sont présentées dans le tableau

IV.5 ci-dessous.
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Tableau IV.5: Bandes d’absorption caractéristiques de I’huile d’olive utilisée.

Fréquence (cm) Attribution de groupe fonctionnel
3482 em’! Elongation de H-C=C insaturé
2934 em'! Vibration d’élongation asymétrique et symétrique de groupe méthyléne
(-CH2)
1760 cm! Ester carbonyle groupe fonctionnel de triglycerides
1456 cm! Vibration de déformation des groups aliphatique CH2 et CH3
1166 cm! Deformation de groupe C-O
739 cm! Vibrations de déformation du groupe CH2.

IV.2.5. Potentiel hydrogéne (pH)

Le pH donne une indication sur I’acidité ou I’alcalinit¢ du milieu, il est

déterminé a partir de la quantit¢é d’ions d’hydrogeéne libre contenu dans I’huile

d’olive. Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau IV.6. D’apres la valeur

du pH 4.6, notre huile est acide, et supérieur aux résultats donnés par Idoui et al [8]

qui sont entre 3,92 et 4, 31. Mais il est conforme aux normes fixées par le C.O.l

(2015) [9].
Tableau IV.6 : Valeur de potentiel d’hydrogene (pH)
Analyse Nos résultat Résultat de Idoui et Norme
al [8]
Potentiel hydrogene 4,6 3,92 et 4, 31. 39a54

(PH)

IV.3. Caractérisation physico-chimique des margarines elaborées

IVV.3.1. Analyses physiques

IV.3.1.1. Taux de solide par RMN

L’indice SFC se rapporte au pourcentage des matiéres grasses qui sont solides a des

températures différentes. Les résultats obtenus sont présentés dans la Figure 1V.2

Le SFC est un facteur essentiel, car il peut influencer sur plusieurs caractéristiques de la

margarine (aspect général, propriétés organoleptiques, etc.).
L'information tirée a partir des courbes du taux de solide (SFC) permet de prévoir la

compatibilité du corps gras, ainsi que les caractéristiques finales du produit fini. Les taux de
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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, & chaque type de margarine (cuisine, a tartiner, crémage,
feuilletage) correspond un type de courbe de solide determiné.

On constate d’apres ’allure des courbes de la figure 1V.2 une diminution du taux du
solide en partant de basses températures (10°C) vers de hautes températures (40°C). Le taux
du solide est presque négligeable a 40 °C, ce qui indique que les margarines sont sous forme
liquide et fondent facilement dans la bouche [10,11].

Pour les margarines a tartiner, le SFC ne doit pas dépasser 40 % a 5 °C et pas plus de 6
% a 37 °C (selon la norme utilise par CEVITAL). Les margarines élaborées dans cette étude
sont plastiques et faciles & tartiner. Par ailleurs, la comparaison du taux de solide des
différentes margarines étudiées montre que la valeur du SFC reste quasiment inchangée. Ce

qui suggere qu’il n’y a pas de différence significative entres les margarines élaborées.

16

14 - — =-A —  SFC de MARG HO/S
—&— SFCde MARG HO/A

12 A

SFC%
o

5 10 15 20 25 30 35 40 45

Température (°C)

Figure IV.2 : Taux de solide des différentes margarines
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1VV.3.1.2. Point de fusion
D’apres Zhang et al (2005) [12], I’estimation du point de fusion donne une idée
sur le comportement rhéologique des produits. Le point de fusion est toutefois fortement
dépendant de la composition du corps gras en acides gras et triglycérides
Les résultats de détermination des points de fusion des quatre margarines (MARG
10HO/A ; MARG 20HO/A ; MARG 10HO/S ; MARG 20HO/S) et deux margarines
commercial (Fleurial, Feuilletage) sont présentés dans la figure IV.3. D’aprés les résultats, on
constate que le point de fusion des échantillons élaborés est entre 35.9 et 36.7 °C. Les
résultats trouvéssont conformes a la norme. Le point de fusion ne doit pas dépasser la valeur

de 43°C pour une graisse alimentaire, car elle sera difficile a digérer par I’organisme.

.\ CFL

I \|CFT

60 B MARG 10HO/S
1 MARG 20HO/S
EEN VARG 10HO/A
BN MARG 20HO/A
™3 NORME

34-39

i 39
40 35.9 36,7 36,7 36,7 36,7

Point de fusion en °C

20 A

Figure 1V.3 : Point de fusion de différentes margarines

IV.3.1.3. Teneur en eau

L’augmentation de la teneur en eau favorise le développement des microorganismes,
I’hydrolyse enzymatique et 1’oxydation de la margarine. La diminution de la teneur en eau
influe sur I’homogénéité de la margarine c’est a dire la bonne dispersion de 1’eau dans la
phase grasse

Les résultats de détermination du taux d’humidité pour les quatre margarines (MARG
10HO/A ; MARG 20HO/A ; MARG 10HO/S ; MARG 20HO/S) sont présentés dans la figure
IV.4. Les valeurs de la teneur en eau (humidité) pour les quatre margarines MARG 10HO/S,
MARG 20HO/S, MARG 10HO/A et MARG 20HO/A sont 17.02, 17.37, 17.55 et 17.55,

respectivement. Les valeurs obtenues sont compatibles avec les proportions initiales utilisées
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durant la formulation des margarines (82% de phase grasse et 18% de phase aqueuse). Les
teneurs en eau des quatre margarines élaborées sont inférieurs a 18 %, donc les margarines
étudiées sont conformes aux normes.

La teneur en eau des quatre margarines élaborées sont proches par rapport a la

margarine CEVITAL, cela est due aux conditions de production (la quantit¢ de 1’eau, I’air,

etc.).
I \CFL
I MCFT
25 - T MARG 10HO/S
[ IMARG 20HO/S
I ARG 10HO/A
M ARG 20HO/A
20 4 "1 Norme
N 17,37 17,55 <18
p 16,49
[¢D)
>
s 15
[
[«b]
5
[«b]
5
— 10 A
5 -
0 .

Margarine

Figure IV.4 : Teneur en eau des différentes margarines

IVV.3.2. Analyses chimiques
IV.3.2.1. Acidité

L acidité (%) est le pourcentage d’acides gras libres exprimés conventionnellement
selon la nature du corps gras en acide oléique pour la grande majorité des corps gras, ou
palmitique pour I'huile de palme [13].

Les échantillons analysés présentent une acidité supérieure a la valeur préconisée par
KARLESKIND et WOLFF, 1992 [13] qui est de 0,2%. Ces valeurs sont comparables a celles
trouvés par CHIKHOUNE, 2011, [14] et qui varient entre 0,37 et 0,39 %
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D’aprés Karleskind et Wolff (1992) [13], un corps gras est a 1’abri de ’altération par
hydrolyse, si son acidité est < 0,1 % (donc un indice d’acide < 0,2 %). On voit que la
condition n’est pas remplie dans le cas de notre margarine, ceci ne peut étre expliqué que par
la présence d’une quantit¢ d’acides gras libres importante. Ce qu’implique que quand en

augmente le pourcentage d’huile d’olive la quantité d’acides gras libres augmente.

1,2
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1o MARG 10HO/S <1
: MARG 20HO/S

< MARG 10HO/A
2 [ ARG 20HO/A
'ij 0,8 [ | NORME
[e) 0,7
[0)
o
O
% 0,6 1
2 0,5
2 04 0,367
o
(8]
< 0,25 0,25

0,2 1

0,025
0,0 -

Figure IV.5 : Acidité de différentes margarines élaborées

1VV.3.2.2. Teneur en sel

La teneur en sel présente la quantité centésimale des sels présents dans 1’échantillon de
margarine (ou la phase aqueuse) sous forme de chlorure. L’addition de sel a pour but
d’améliorer les caractéristiques organoleptiques, elle inhibe également le développement de
certaines bactéries, ce qui prolonge la durée de sa conservation [15].

Le sel est ajouté a la margarine afin de relever le goQt, faire ressentir la saveur et
améliorer la stabilité et maintenir la conservation, il intervient dans le profil de la flaveur,
amélioration de la sapidité et peut étre bactériostatique [16].

Les résultats de détermination de la teneur en sel des différentes margarines sont
présentés dans la figure IV.6. D’apreés les résultats obtenus, on ne remarque pas une différence
significative pour les quatre margarines élaborées en présence de I’huile d’olive. Les valeurs
de la teneur en sel enregistrées pour tous les échantillons varient de 0,05 a 0,074, ces résultats

sont conformes a la norme qui exige une teneur inférieure a 1% en sel [16].
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Figure IV.6 : Teneur en sel des différentes margarines étudiées

1V.3.2.4. Potentiel hydrogéne (pH)

La valeur du pH des différentes margarines étudiées est présentée dans la Figure IV.7.

Le pH est I'un des principaux obstacles que la flore microbienne doit franchir pour
assurer sa multiplication. Il est conseillé de contréler le pH de la phase aqueuse, une valeur
basse de ce dernier freine les microorganismes. Néanmoins une faible valeur de pH, conduit a
une sensation acide. Un pH entre 4 et 5,5 a pour but de rehausser le golt de la margarine tout
en évitant le développement microbien.

On remarque d’aprés les résultats rapportés en figure IV.7 que le pH de la phase
aqueuse des différentes margarines étudiées se situe entre les valeurs minimale et maximale
de la norme recommandée, ce qui donne une fraicheur particuliére a la margarine.

On remarque aussi que les valeurs de pH des margarines élaborées sont légerement
supérieures a celles de CEVITAL. Ce résultat est di a la stabilité des émulsions des

différentes margarines €laborées.
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Figure IV.7 : Potentiel hydrogéne (pH) des différentes margarines élaborées

1VV.3.2.3. Indice peroxyde

L'effet de la composition de la margarine sur la formation des produits d’oxydation en
fonction du temps de stockage est illustré dans la figure 1V.8.

D’apres la figure IV.8, on remarque une augmentation de 1’indice de peroxyde des
quatre margarines élaborées en fonction du temps de stockage. Les changements de la valeur
de peroxyde pendant la période de stockage, peuvent étre dus au voisinage de la double
liaison qui est attachée par l'oxygéne et a la variation dans la proportion de liaisons insaturées
de triglycérides qui sont plus sujettes a I'auto oxydation [13].

De plus, on observe aussi que les valeurs de peroxyde de la margarine a 20% de 1’huile
d’olive étaient supérieures aux valeurs IP de la margarine qui contient 10 % de I’huile d’olive.
Selon les variations de I’indice de peroxyde des margarines élaborées dans cette étude
pendant un mois de stockage a 4°C, on remarque que 1’indice de peroxyde montre des valeurs
significativement élevées dans le cas des margarines sans 1’extrait des feuilles de Laurier par
rapport aux margarines qui contient I’HE. La margarine MARG10HO/A présente la meilleure
résistance a 1’oxydation par rapport aux trois autres margarines. L'ajout d'une petite quantité

de I’HE des feuilles de Laurier contribue a ralentir le phénoméne d’oxydation.
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Par ailleurs, pour un mois de stockage a 4°C, les margarines étudiées, présentent des

valeurs de peroxyde nettement inférieures a la norme (5 meq d’O2/Kg d’échantillon).

8
— ey — MARG 10HO/S
A MARG 20HO/S
— —v— — MARG 10HO/A

—e— MARG 20HO/A
——2—— Norme

Indice de peroxyde méq O»/ kg
N

Temps (jours)

Figure 1V.8 : Variation de I’indice de peroxyde (meq Oz2/ kg) de la margarine

pendant le temps de stockage a 4°C.
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IV.4. Application
Aprés formulation et caractérisation des différentes margarines. Nous avons ensuite
testé les margarines élaborées en préparant des gateaux algériens (sablés).
» Gateaux codés M1 : a base de la margarine enrichie avec I’huile d’olive extra vierge sans
extrait.
» Gateaux codés M2 : a base de la margarine enrichie avec I’huile d’olive extra vierge avec

extrait (I"’HE de laurier noble).

Figure 1V.10 : Gateaux sablés apres la cuisson.

L’évaluation de la qualité des produits est faite par plusieurs consommateurs. Les
caractéristiques organoleptiques des deux recettes de gateaux sont regroupées dans le tableau
IV.7.
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Tableau IV.7 : Evaluation sensorielle des gateaux sablés élaborés

/ M1 M2

Couleur Doré Doré
Odeur Aucun Moyenne
Ardme Faible Moyenne

Gout Tres fort Fort

Arriere-gout Absent Absent
Texture en bouche Croustillant Un peu mouiller
Consistance Mole Trés mole
Arome attribué Huile d’olive Laurier noble

Notation Trés bon Excellent
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Conclusion

L’huile d’olive fait partie de la culture méditerranéenne, tant d’un point de vue
historique que d’un point de vue alimentaire. Ses propriétés organoleptiques sont en effet
reconnues par les grands chefs cuisiniers mais si elle se retrouve dans les cuisines depuis la
civilisation grecque, c’est bien pour ses propriétés nutritionnelles et pour ses effets bénéfiques

sur la santé humaine.

L’enrichissement des produits alimentaires avec 1’huile d’olive permet tout d’abord
d’élargir la gamme de produits disponibles sur le marché, mais elle est surtout intéressante

pour le secteur oléicole car il aboutit a la création de produits a forte valeur ajoutée.

L’objectif de notre travail était la formulation des margarines enrichies a 10% et 20%
d’huile d’olive en présence d’un antioxydant naturelle extrait de laurier noble, dans le but

d’améliorer sa stabilité oxydative.

Les résultats des différentes analyses physico-chimiques effectuées dans cette étude ont révélé

que :

La valeur de rendement d’extraction en huile essentielle (HE) des feuilles de Laurier
noble obtenue par hydrodistillation est de 0.67 %. Le rendement d’extraction que nous avons

obtenu dans cette étude est similaire avec les résultats rapportés dans la littérature.

Les tests de classification de I’huile d’olive (acidité, indice de peroxyde, densité) ont
révélé que I’huile d’olive utilisée dans cette étude est classée dans la catégorie « extra vierge
».

Les indices de caractérisation des margarines élaborées (acidité, indice de peroxyde,
taux de solide, point de fusion, teneur en eau, teneur en sel) s’avérent conformes aux normes.

Les valeurs de I’indice de peroxyde de la margarine a 20% de I’huile d’olive étaient
supérieures aux valeurs IP de la margarine qui contient 10 % de 1’huile d’olive.

L’indice de peroxyde a montré des valeurs élevées dans le cas des margarines sans
I’extrait des feuilles de Laurier noble par rapport aux margarines qui contient I’HE.

Les margarines enrichies avec d’huile d’olive et extrait de laurier noble ont montré une

résistance trés élevée a I’oxydation.
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Conclusion

Perspectives

Plusieurs autres aspects meritent d'étre approfondis :

- 1l apparait indispensable de compléter 1’étude avec d’autres techniques de caractérisation
(analyses microbiologiques, etc.).

- Elaborer des margarines avec différents taux d’huile et extrait de plante.

- Utiliser d’autres variétés d’huile d’olive cultivées dans notre pays.
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