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RESUME

Il existe une demande croissante dans l'industrie alimentaire pour le remplacement des
conservateurs synthétiques par leurs alternatives naturelles. La composition chimique des plantes
aromatiques et leurs teneurs en polyphénols, leurs conferent une activité antibactérienne et une
activité anti-oxydante intéressante ; souvent recherchée dans le secteur agroalimentaire pour la
conservation des aliments.

C’est dans ce contexte que s’inscrit notre travail, qui consiste a évaluer |’effet
d’enrichissement de 1’huile de soja en Thymus sur la qualité physico-chimique, microbiologique et

sensorielle d’une formule optimisée de mayonnaise élaborée par le plan de mélange.

D’apres 1’¢élaboration et I’optimisation de la formule de mayonnaise en utilisant le plan de
mélange. Nous avons validé une formule de 71,05% d’huile, 1% de sel, 25,95% d’ceuf entier et 2%
de jus de citron. Une concentration de 03 % des feuilles de thymus séchée a été choisie pour faire
I’objet d’infusion de I’huile de soja. Deux temps d’infusion ont €té testés (15 jours et 75 jours). A
cet effet, quatre formules de mayonnaise ont été caractérisées a savoir : deux mayonnaises
aromatisées (MA1, MA3) et deux témoins (MT1, MT2 témoin négatif), (MT3, MT4 Témoin
positif).

Un suivi des parametres physicochimiques (pH, acidité titrable, taux de chlorure, teneur en eau,
teneur en matiére grasse et viscosité), microbiologiques (flore mésophile aérobie totale, bactéries
pathogenes, levures et moisissures) a été effectué et ce durant 45 jrs.Ainsi qu’une analyse

sensorielle (texture, couleur, odeur et godt) de mayonnaises élaborées.

D’apres les différents résultats physico-chimiques (pH de 3,36, acidité titrable 0,60% ; viscosité
460 Po ; matiére grasse 72%), Nous avons pu constater que I’enrichissement de 1’huile de soja en
thymus comme alternative aux antioxydants synthétiques conserve la qualité physico chimique de
la mayonnaise ¢élaborée par rapport au mayonnaise industrielle, ainsi que, le temps d’infusion n’a

créé aucune différence sur les paramétres physico chimiques.

Les résultats d’analyses microbiologique (absence totale des germes pathogénes ainsi on note que

Thymus a diminuer le nombre de la flore aérobie mésophiles totale et les levures et moisissures au



cour de I’entreposage) ont montré la conformité des produits ce qui signifie que les produits ont

étaient préparé dans des bonnes conditions.

Sur le plan sensoriel, I’enrichissement de I’huile de soja en thymus a permis de développer une
couleur spéciale (verte) et donner aux produits plus d’amertume. Une infusion de 15 jours était

acceptable par les panelistes.

En raison des attributs sensoriels souhaitables et de sa stabilité a long terme, peut étre
considérée comme alternative appropriée aux conservateurs synthétiques, cependant, des études

plus approfondies sont nécessaires afin de garantir la sécurité du consommateur.

Mots clés : Emulsion, huile de soja, formulation, Thymus, bio-conservation, stabilité.



Abstract

There is a growing demand in the food industry for the replacement of synthetic preservatives with
their natural alternatives. The chemical composition of aromatic plants and their polyphenol
content give them antibacterial activity and interesting antioxidant activity; often sought after in
the food industry for food preservation.

It is in this context that our work falls, which consists in evaluating the effect of enrichment of
soybean oil in Thymus on the physico-chemical, microbiological and sensory quality of an
optimized formula of mayonnaise elaborated by the mixing plane. To answer our questions does
the addition of aromatic plants affect the quality of the finished product, as well as see the influence
of the infusion time on the stability of the emulsion. .

The approach followed during this work is based on the elaboration of a mayonnaise by the mixing
plan with a concentration of thymus (3%) which has been used but the infusion time which is
undone. Knowing that the first infusion of soybean oil by the thymus leaves maintains 45 days
while the second infusion maintains 15 days. Accompanied by a comparison with a negative
control (unflavoured mayonnaise) and an industrial lesieur brand mayonnaise (Positive control).
Three products were the subject of this study, A physicochemical and microbiological
characterization is carried out as well as the organoleptic quality.

Due to desirable sensory attributes, long term stability and slow release of volatile compounds,
may be considered a suitable alternative to synthetic preservatives, however, further studies are

required to ensure consumer safety.

Keywords: Emulsion , soybean oil , formulation , Thymus , bio-preservation , stability
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INTRODUCTION

Le domaine de I’industrie agroalimentaire (IAA) est 1’un des secteurs stratégiques du
paysqui s’est évolué. C’est un utilisateur important des produits agricoles, son principal défi
aujourd’hui est de faire face a I’accroissement de la population mondiale toute en garantissant un

développement durable et en offrant des produits sains, bien contr6lés (Hassani et 1kni, 2017).

L'oxydation des acides gras insaturés a été I'objectif principal de notre étude qui cible
I'instabilité chimique des émulsions. La mayonnaise est une émulsion huile dans eau a faible pH
composée de trois composants : 70 a 80 % d'huile (la phase dispersée), de vinaigre (la phase

continue) et le jaune d'ceuf comme émulsifiant a 1'interface (Li et al.,2014).

L'oxydation des AGI provoque une saveur et un goQt rance dus a la formation d'aldéhydes
et de cétones, elle réduit aussi la valeur nutritionnelle par la destruction des acides gras essentiels,
des vitamines liposolubles et qui provoque des effets néfastes sur la santé humaine en raison de la
formation de radicaux libres (Ikape&Cheikyula, 2017 ; Miyashita et al, 2018).

Les antioxydants, lorsqu'ils sont présents a des concentrations inférieures a la substance,
prolongent ou inhibent l'oxydation des substances oxydables (Kasote, Katyare, Hegde et Bae,
2015).La mayonnaise contient des antioxydants synthétiques comme lebenzoate de sodium et le
sorbate de potassium.Ces composés chimiques sont a I’origine de risques sanitaires (Ben-Ali et al,
2014) indésirables notamment des troubles chromosomiques, dommages a I'ADN et pseudo-
allergie chez les patients sensibles et hyperactivité chez les enfants (Mamur et al., 2012
;Pongsavee, 2015 ; Piper et Piper, 2017).

Ces dernieres années, lesantioxydants naturels font 1’objet de plusieurs études de recherche,
notamment, les peluresde tomates (Kehili et al., 2018) et les extraits d’algues(Alavi &
Golmakani, 2017). Les antioxydants naturels présentent de nombreux avantages tels que
I’empéchement des radicaux libres d’oxyder les cellules de I’organisme, ’acceptation par les

consommateurs et des proprietés benéfiques pour la santé (Asensio et al, 2012).
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A cet effet, et dans le cadre de la valorisation de la flore végétale Algérienne, nous nous
sommes intéresses dans la présente étude aux especes de la famille des Lamiacées plus
particulierement a leurs feuilles. Thymus, cette biomasse végétale a été choisie en raison du
bénéfice des propriétés thérapeutiques que leur a attribué la médecine traditionnelle, & savoir : les
industries de 1’aromatisation, de la parfumerie, de la conservation, des cosmétiques et de la

pharmacologie grace a ses divers effets antimicrobiens et antioxydants.

Dans ce contexte s’inscrit notre étude et qui a pour objectif principal d’étudier I’effet de
I’enrichissement de I’huile végétale avec les feuilles de thymus surla stabilité de la mayonnaise
¢laborée a base des ceufs frais. Ainsi, il nous parait de s’interroger :

- Est-ce que I’ajout des plantes aromatiques prolonge la durée de vie du produit ?

- Est- ce que le temps d’infusion influence la stabilité de I’émulsion ?

Ce manuscrit est subdivisé en deux parties :

La premiere partie consiste a une étude bibliographique qui présente 1’état des
connaissances en relation avec notre sujet. Le premier chapitre présent I’émulsion en général et la
mayonnaise en particulier. Alors que, le deuxiéme chapitre traite des généralités sur les plantes

aromatiques et le troisieme chapitre porte sur des généralités sur le plan de mélange.

La deuxieme partie s’agit d’une étude expérimentale et qui présente en premier chapitre les
¢tapes de la mise au point de la mayonnaise aromatisée ainsi qu’une caractérisation physico-
chimique, microbiologique et organoleptique des produits élaborés en les comparants avec un
témoin mayonnaise et une mayonnaise industrielle. Tandis que, le deuxiéme chapitre présente les

résultats obtenus dans le cadre de cette étude.



PARTIE | : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE



CHAPITRE | : EMULSION ALIMENTAIRE ( CAS DE MAYONNAISE)

1.1 Généralités sur les émulsions

D’aprés Caullet et al (2017), les émulsions font partie de la famille des colloides, que 1’on peut
définir comme un systeme composeé de deux phases distinctes en suspension et dont la dimension
caractéristique (diamétre des gouttelettes ou longueur des discontinuités) se situe entre le
micromeétre et le nanométre. Il existe une grande variété de classes de colloides en fonction de la

nature des deux phases, elles sont présentées sur le Tableau 1.

Tableau 1: Différents types de colloides (Mascret, 2010)

Suspension solide Emulsion solide  |Mousse solide

Sol Emulsion Mousse
Aérosol Aérosol liquide

Une émulsion se définit comme la dispersion de deux phases liquides non miscibles. C’est un

1.1.1 Définition d’une émulsion

mélange de solutions lipophile et hydrophile se caractérisant par la présence de deux phases
distinctes dont 1’une est dispersée dans 1’autre (Figure 1). On appelle phase dispersée ou phase
discontinue, le liquide formant des gouttelettes, alors que I'on désigne le second fluide comme étant
la phase dispersante ou la phase continue. Les émulsions faisant partie des colloides, la dimension

des gouttelettes est située entre le micromeétre et le nanomeétre. (Friberg et al, 2017)

.Phase dispersée

.Phase dispersante

Figure 1 : Représentation schématique d’une émulsion. (Doumeix, 2011)



Une émulsion posséde un aspect macroscopique homogene alors que sa structure
microscopique est hétérogéne.Cette répartition des deux liquides s’explique par la présence d’une
énergie de surface au niveau de I’interface appelée tension interfaciale. Lorsque cette force est
faible, on a besoin d’apporter moins d’énergie pour augmenter la surface des gouttelettes.

L’émulsion est alors plus stable car on favorise la séparation des phases (Doumeix, 2011).

1.1.2 Différents types d’émulsions
Il existe plusieurs critéres pour caractériser une emulsion.
I.1.2.1 Sens de I’émulsion

On différencie deux types d’émulsions selon la répartition des différentes phases
employées. Une émulsion est dite directe (notée H/E pour Huile dans Eau) lorsque la phase
dispersante est hydrophile et que la phase dispersée est lipophile. Au contraire, une émulsion
inverse (notée E/H pour Eau dans Huile) se caractérise par une phase dispersante lipophile et une

phase dispersée hydrophile. (Figure 2) (Doumeix, 2011).

(A)(B)
Figure 2 : Représentations schématiques d’une émulsion directe et inverse. (A) : Huile dans 1’eau

(H/E), (B) :Eau dans I’huile (E/H) (Doumeix, 2011)

Eau

1.1.2.2 Caractéristiques et stabilité

On distingue trois grandes catégories d’émulsion selon la dimension des gouttelettes
présentes dans la phase dispersée. En les classant dans 1’ordre croissant de taille, on trouve les
microémulsions, nano-émulsions, et macro-émulsions. De plus chacun de ces types d’émulsion
possede des caractéristiques qui lui sont propres (indiquées sur le tableau 2) (Danielsson et
Lindman, 1981).



Tableau 2 : Caractéristiques des différentes catégories d’émulsions.

(Danielsson et Lindman, 1981)

Opaque Transparent ou Transparent ou
legérement turbide Iégerement turbide
Thermodynamiquement | Thermodynamiquement | Thermodynamiquement
instable stable instable mais
cinétiqguement stable
Courte Longue Courte
Supérieur a 1 pm 10 - 100 nm 20 - 500 nm

Contrairement a ce que 1’on pense la dimension des gouttelettes des microémulsions est
inférieure a celle des nano-émulsions (Figure 3). Cette confusion provient de 1’ordre de découverte

et de nomination de ces deux types d’émulsion. (David Julian ; 2012).

& - s izt
. © _
_® ©
., & @
©
® - 1
o © 5 @
| 2

@
Microemulsion
droplet

Nanoemulsion
droplet

Figure 3 : Représentation schématique de microémulsion et de nano-émulsion. (David Julian,
2012)



Une des propriétés des émulsions est qu’elles ne sont pas naturellement stables. 11 est donc
nécessaire d’appliquer un traitement (mécanique ou chimique) pour garantir sa stabilité dans le

temps.

1.1.3 Composition d’une émulsion

Pour formuler une émulsion, il faut une phase hydrophile et une phase lipophile. Ces deux
phases étant naturellement non miscibles. Pour cela, nous utilisons un tensioactif afin de lier ces
deux phases. Le tensioactif est le constituant clé, sans lui, il est impossible de former une émulsion.
(Legrand, 2013).

1.1.3.1 Définition d’un tensioactif

Un tensioactif (aussi appelé surfactant ou agent de surface) est une molécule modifiant la
tension interfaciale entre deux phases. Généralement, un tensioactif est une molécule amphiphile,
c’est a dire possédant a la fois une partie hydrophile polaire et une autre hydrophobe

apolaire(Figure 4) (Dupasquier et al., 2017).

Téte
hydrophile Queue hydrophobe

.
- e B _ocme —

Figure 4 : Schéma structural d’un tensioactif. (Dupasquier et al., 2017)

Grace a la “téte” hydrophile et a la “queue” hydrophobe, le tensioactif a une affinité avec
les phases hydrophiles et les phases non hydrophiles (lipophiles par exemple). 1l se place donc a
I'interface de ces deux phases et permet de faire chuter la tension interfaciale. Ceci permet donc de

solubiliser deux phases initialement non miscibles. (Dupasquier et al., 2017)

Dans le cas des emulsions, le tensioactif utilisé est appelé émulsifiant ou émulsionnant. Il
aura une affinité avec la phase hydrophile (aqueuse) et une affinité avec la phase lipophile (grasse).
Les tensioactifs sont essentiels dans les émulsions. Ce sont eux qui facilitent, en abaissant la tension

interfaciale, la formation de 1I’émulsion. Lors de la préparation d’une émulsion, une étape
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d’agitation permet aux tensioactifs de faciliter la dispersion d’une phase dans 1’autre sous forme de
gouttelettes. Ils assurent ¢galement la stabilité d’une émulsion dans le temps (de maniére relative)
en inhibant la coalescence des gouttes (Doumeix, 2011).

En fonction du type d’émulsion, I’orientation des tensioactifs ne sera pas la méme. En effet,
dans le cas d’une émulsion H/E, la téte hydrophile est placée a 1’extérieur des gouttelettes et

inversement dans le cas d’une émulsion E/H (Figure 5) (Doumeix, 2011).

"

(A) (B)
Figure 5 : Schéma de ’orientation des tensioactifs dans deux types d’émulsion.(A) : Emulsion
H/E. (B) :Emulsion E/H. (Dupasquier et al., 2017)

1.1.3.2 Exemples d’émulsions
1.1.3.2.1 Emulsion H/E
En agro-alimentaire, c’est le type d’émulsion le plus courant. Filiere «lait» : lait entier,
créme, créme glacée... ; Filiere « produit carné » : pates fines (knackies, saucisses de Francfort,
saucisses de Strasbourg, mousse de foie...). Autres produits alimentaires: sauce, mayonnaise...
En cosmétique : créme nutritive. Passée sous ’eau, elle s’en va facilement. Les crémes pour

les mains sont souvent des émulsions H/E. Elles sont plut6t nutritives.

1.1.3.2.2 Emulsion E/H

En agro-alimentaire, ce type d’émulsion est plus rare. Beurre, Margarine... En cosmétique
: les crémes protectrices. Lors du lavage de mains enduites d’une créme a base d’émulsion E/H,
I’eau va perler sur les mains en raison du film lipidique qui reste sur la peau et qui s’élimine

difficilement.



1.2. Mayonnaise
1.2.1. Origine

Le mot mayonnaise vient de Mahon, capitale de Minorque, dans les Baléares, occupée par
les Anglais et conquise par 1’amiral francais Louis-Frangois-Armand du Plessis de Richelieu
(GrailleJ., 2003). La mayonnaise est probablement I'une des sauces ou condiments les plus utilisés
au monde. Elle existe depuis des siécles, bien que son origine exacte soit controversée, d'abord
commercialisée au debut des années 1900, et devenue populaire en Amérique de 1917 a 1927

(Harrison et Cunningham, 1985)

1.2.2. Définition

La mayonnaise est une sorte d'émulsion semi-solide d'huile (phase discontinue) dans I'eau
(phase continue) (Shen et al. 2011). Elle présente des propriétés viscoélastiques dues au réseau
formé par les lipoprotéines adsorbées autour des gouttes d'huile avoisinantes (Ma et Canovas,
1995).

En raison de son pH faible et de sa teneur élevée en graisse, elle est relativement résistante
a la détérioration microbienne. Bien que les levures et les moisissures puissent causer des
dommages, relativement peu d'autres organismes ont été isolés de la mayonnaise (Fabian et
Wetherington, 1950).

Les émulsions sont des systémes dispersés métastables constitués d’au moins deux liquides
non miscibles et d’un agent amphiphile. Comme le montre la (Figure 6), I’'un des liquides est
dispersé dans le second sous forme de petites gouttes sphériques dont la taille varie selon les

conditions de 0,1 a quelques dizaines de micrometres (Arditty, 2004).

1.2.3 Ingrédients de la mayonnaise

La mayonnaise est une émulsion huile dans eau (H/E) et est largement consommeée comme
assaisonnement traditionnel en raison de sa sensation en bouche crémeuse et saveur spéciale. La
mayonnaise conventionnelle contient 65 a 80 % de matieres grasses, qui contribue a sa texture, son

apparence, sa saveur et sa durée de conservation (Sun et al, 2018 ; Worrasinchai et al, 2006).



La mayonnaise est présumée provenir de Port Mahon, France, en 1756. Il a été produit pour
celébrer la conquéte de la Port Mahon par les forces sous le commandement de Louis Frangois
Armand de Vignerot du Plessis, duc de Richelieu (1696-1788), maréchal de France, et elle

s'appelait Mahonnaise.

Le mot a ensuite été changé a la mayonnaise, probablement a cause des vieux mots frangais
pour l'ceuf jaune et remuer, moyen et manic¢re (Morley, 2016). La mayonnaise a été produite
commercialement au début des années 1900 pour la premiére fois, puis est devenu populaire en
Ameérique de 1917 a 1927 (Harrison & Cunningham, 1985). Plus tard au Japon, la mayonnaise
prix a augmenté de 21 % de 1987 a 1990 (Le, 1992).

Cette émulsion comprend une solution aqueuse comme phase constante et huile sous forme
de phase dispersée (Aganovic et al., 2018). Il est produit a l'aide huile végétale, émulsifiant
(1écithine d'ceuf), composants acides (acétique acide, acide citrique et acide maléique), agents
aromatisants (édulcorant, sel, moutarde ou ail), des exhausteurs de texture, des stabilisants et un

inhibiteur de cristaux indésirables (Yildirim, Sumnu et Sahin, 2016).

Tableau 3 : Ingrédients fonctionnels ajoutés a la mayonnaise et leurs importances(Depree &
Savage, 2001).

Ingrédient Réle

Huile Stabilité microbienne

Augmenter la viscosité et la stabilité de la mayonnaise

Jaune d’ceuf Forment une membrane solide autour des gouttelettes liquides

Empécher les gouttelettes d’huile de se rejoindre

Sel Aider a disperser les granulés de jaune d’ceuf

Aider a neutraliser toutes les charges sur les protéines

Vinaigre Baisser le pH
Maintenir le pH proche de point d’isoélectrique moyen des protéines du
jaune d’ceuf

Stabilité microbienne

Moutarde Les particules de moutard charbonnent les gouttelettes d’huile

Sucre Blindage des groupes réactifs, Affaiblir les interactions
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1.2.3.1 Huile

L'émulsion de mayonnaise est formée en mélangeant tranquillement I'huile avec un pré-
mélange, comprenant du vinaigre, de la moutarde et du jaune d'ceuf, car le mélange de la phase
aqueuse et de I'nuile conduirait a la création d'une émulsion eau dans I'huile (Liu, Xu, & Guo,
2007).

Fabrication traditionnelle de I'émulsion comprend souvent des mélangeurs discontinus, ce
qui signifie que I'huile est ajoutée progressivement a une phase aqueuse sous mélange extréme,
bien que la production par l'utilisation d'un mélangeur a grande vitesse et le lot processus est assez
inefficace (Depree & Savage, 2001). Continu des procédures sont également disponibles pour
faire de la mayonnaise. Dans ces méthodes, il existe des pompes qui mélangent trois phases d'ceuf,
d'huile et I'eau dans un malaxeur, aprés homogénéisation continue. Par ailleurs, une méthode
discontinue existe, qui est un mélange des deux procédures, ou I'émulsion de forme grossiere est
faite par lots, suivant étapes continues pour diminuer les gouttelettes de graisse (Aganovic et al.,
2018).

La mayonnaise est un aliment stable aux microbes en raison de sa teneur élevée en matiéres
grasses le contenu et les conditions acides et peuvent étre conservés a température ambiante ;
néanmoins, la perte de qualité existe toujours du fait de 1’auto-oxydation des acides gras insaturés
(Aganovic et al., 2018).

La graisse, en tant que I'un des principaux ingrédients, affecte positivement la rhéologie
attributs et caractéristiques sensorielles de la finale produite Mayonnaise. Il contribue également a
la saveur, la texture, I'onctuosité, goQt, apparence et durée de conservation de la mayonnaise (Mun
et al., 2009).

De plus, I'une des caractéristiques les plus importantes de la mayonnaise, essentiellement
induite par les matiéres grasses, est la propriété de la sensation en bouche. Généralement, la
sensation en bouche des matieres grasses dans un produit a base de lipides est un facteur
rhéologique. Phénomeéne. La sensation de gras est un complexe phénoméne impliquant les

propriétés de fluidité et de viscosité d'un produit alimentaire. Ma et al. Etudié la fonctionnalité des
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substituts de graisse dans aliments et a découvert que les particules de moins de 3 um de diamétre

ne pouvait étre distingué par la langue humaine (Ma, Cai, Wang, & Soleil, 2006).

La stabilité et cohésion de notre mayonnaise. Elle peut cependant étre diversifiée : huile
d'arachide, de tournesol, de noix, d'olive... et cela influera uniquement le go(t et la couleur mais ne

perturbera pas "la prise” de la mayonnaise (Forsythe, 1963).

1.2.3.1.1 Huile de soja
1.2.3.1.1.1 Définition
L'huile de soja est un fluide jaune, plus ou moins foncé suivant la nature des graines et les
procédés d'extraction. L’huile fraiche a une saveur assez prononcée d'haricot qui s'atténue peu a
peu. Elle est riche en acides gras polyinsaturés et notamment en acide gras essentiel a-linoléique.
Elle est recommandée pour les assaisonnements. Sa richesse en lécithine la rende précieuse pour
la reconstitution des cellules nerveuses et cérébrales, sa bonne digestibilité en fait une bonne

remplagante de I'huile d'olive pour ceux qui ne peuvent la tolérer (Cossut et al, 2002)

1.2.3.1.1.2 Origine de I'huile de Soja

A. Plante
La plante est annuelle, herbacée, dressée, et peut atteindre une hauteur de 1,5 m. La gousse est
droite ou légérement courbée, d'une longueur de deux a sept cm(Figure 6). Elle est formée par les
deux moitiés du carpelle, soudées le long de leurs bords dorsal et ventral (Virginie et Melanie.
(2007).

Figure6 : La plante de soja et ses graines (Virginie et Melanie. 2007).
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B. Graine

A l'issue de la floraison et de la nouaison, se développe une gousse contenant, selon les cas,
entre 1 et 4 graines. Comme chez les autres Iégumineuses, la graine se compose essentiellement
d'une enveloppe lisse (la coque) et d'un embryon. Sa taille varie généralement entre 5 et 10 mm de
diametre et son poids (selon les variétés) oscille entre 50 et 400 mg. La forme de la graine varie

selon les cultivars(Figure 7)(Pouzet. 1992).
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Figure 7 : Description macroscopique de la graine de soja (Hubert,2006)

La qualité des protéines est idéale en termes de profil d'acides aminés et de digestibilité.
Elles sont constituées principalement de globuline (90 % des protéines et 36 % du poids de la graine
(Hubert, 2006).

La graine de soja contient aussi des glucides non structurels, pour environ 10 % du poids
de la graine, avec principalement des sucres solubles, et peu d'amidon (moins de 3 % du poids des
graines). (Hubert, 2006).

1.2.3.1.1.3 Composition de I'huile de soja
La principale différence de I'huile de soja par rapport aux autres huiles végétales, se situe
au niveau de la forme d'insaturation et de la présence d'acide linolénique (C18:3) en quantité
appréciable Cet acide gras étant trés sensible a 1'oxydation, il conviendrait d'éviter au maximum le
contact de I'huile avec I'oxygéne de I'air. L'huile brute de soja est définie en termes d’humidite,
impuretés, teneur en phosphatides, en acides gras libres et aussi en termes de couleur,

caractéristiques d'oxydation et de traces métalliques (Platon, 1988).
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Les triglycérides constituent plus de 95% des composes lipidiques de la graine de Soja. Les

autres composés étant les phospholipides et les diacyglycérols(Tableau 4). (Debruyne, 2001).

Tableau4: Composition en acide gras de I’huile de soja (Platon, 1988).

Types d'acides gras Pourcentage (%)
Acide palmitique (C16:0) 11,5
Acide stéarique (C18:0) 4,0
Acide oléique (C18:1) 25,0
Acide linoléique (C18:2) 51,5
Acide linolénique (C18:3) 7,5
Acide arachidique (C20:0) 0,5

1.2.3.1.1.4 Caractéristiques physico-chimiques de I’huile de soja

L’huile de soja est une huile 100 % végétale, riche en acides gras essentiels et pauvres en
cholestérol. C’est une huile de table excellente par sa teneur en acide linoléique qui la rend fragile
a la chaleur. C’est une bonne source de vitamines, elle est naturellement protégée a I’oxydation par

la vitamine E qu’elle contient

Tableau 5: Caractéristiques physico-chimiques de 1’huile de soja (Commission & Programme,
1993).

Caractéristiques Valeurs
Densité relative (20°C/eau a 20°C) 0,919 - 0,925
Indice de refraction 1,466 — 1,470
Indice de saponification (mg KOH/g huile) 189 — 195
Indice d’iode 120 - 143
Insaponifiable Au maximum 15 g/Kg
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L’huile de soja a une valeur trés appréciable dans 1’alimentation humaine et elle offre la plus
haute teneur en acide gras polyinsaturé. Sa haute teneur en acide linolénique donne une valeur
nutritive supérieure a celle des autres huiles végétales (Asiedu, 1991). L'huile de soja contient aussi
de la lécithine qui a une action hypocholestérolémiante. Sa richesse en lécithine lui permet de

supporter une chaleur jusqu'a 177 — 200°C (Cossut et al, 2002)

1.2.3.2 Eau
Quand on mélange eau et huile en fouettant vigoureusement, quelques gouttes d’eau entrent

dans I’huile et quelques gouttes d’huile vont dans 1’eau mais en laissant reposer les gouttelettes

d’huile se rassemblent a nouveau, les deux phases se séparent : I’huile n’est pas miscible dans I’eau.
Pour mélanger I’huile a I’eau, il faut donc introduire des molécules (entremetteuses), ayant

une affinité pour I’huile et I’eau : elles ont donc une extrémité hydrophile (« qui aime 1’eau ») et

une extrémité lipophile (« qui aime la graisse ») : ce sont des molécules tensioactives. On y trouve

la moutarde, le jaune d’oeuf.

Ces tensioactifs entourent les gouttelettes d’huile par leur partie lipophile puis les dispersent dans

I’eau par leur partie hydrophile. (Dickinson, 1996)

1.2.3.3 (Euf
Les ceufs sont composés de trois parties principales, le blanc d'ceuf (59 %), le jaune d'ceuf

(31 %) et la coquille externe (10 %) (Nys et Guyot, 2011). Cependant, dans la mayonnaise, seuls
le jaune d'ceuf et le blanc d'ceuf sont utilisés comme agent émulsifiant.

Le jaune d'ceuf est plus couramment utilis€ que le blanc d'ceuf en raison de ses propriétés
émulsifiantes supérieures. Le blanc d'ceuf ou albumen est composé d'eau, de protéines, de glucose
et de certains minéraux. La majeure partie de I'album en est constituée d'eau, 84 a 89 % (Nys et
Guyot, 2011), tandis que la partie restante est dominée par des glycoprotéines globulaires (Li-
Chan et Kim, 2008).

Le jaune d'eeuf ne contient que 50 % d'eau et a donc une teneur en maticre seche
considérablement plus élevée que lI'albumen. Les 50 % restants du jaune d'ceuf sont constitués de
lipides (33 %), de protéines (15 %), de glucides (1 %) et de minéraux (1 %) (Li-Chan et al., 1995).
Pour rendre tous les lipides solubles, ils sont liés a des protéines, ou apoprotéines, pour former des
lipoprotéines, Ces structures peuvent étre divisées en lipoprotéines de basse densité (LDL) et en
lipoprotéines de haute densité (HDL). Les LDL ont une forme sphérique avec un diamétre

d'environ 35 nm et contiennent une plus grande quantité de lipides (90 %) que les HDL (20 %) et
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ont par conséquent une densité plus faible (Anton, 2007 ; Li-Chan et Kim, 2008). HDL n'a pas la
forme sphérique que LDL a et ressemble plutdt a la structure des protéines globulaires. La structure
du HDL est plus petite que celle du LDL, 7-20 nm, et elle est également plus rigide. (Anton, 2007)

La maniére standard de classer le jaune d'ceuf est de savoir comment il est séparé¢ pendant
la centrifugation, ou les deux fractions sont le plasma (surnageant) et les granules (sédiment).Le
plasma est la plus grande des deux fractions, responsable de 78 % du jaune d'ceuf total (Li-Chan
et al, 1995).Cette fraction contient des LDL et des livétines (Anton, 2007).Les granules
contiennent des HDL, de la phosvitine et des LDLg ou les LDLg sont une plus petite portion de
LDL située dans les granules (Stadelman et Cotterill, 1995).

Le jaune d’oeuf est utilis¢ dans la fabrication de la mayonnaise essentiellement pour ses
propriétés émulsifiantes dues au complexe lécithine (33%)/protéine (16%). Le jaune d’oeuf
utilisable pour fabrication de mayonnaise peut se présenter sous différentes formes : a I'état frais,

congelé, en poudre ou concentré (Kone, 2001).

[.2.3.3.1Réle du jaune d’ceuf

Le jaune d'ceuf est le principal agent émulsifiant de 'ceuf car, bien que les composants de
l'ceuf dans le blanc d'ceuf présentent également une certaine capacité émulsifiante, le jaune d'ceuf
est quatre fois plus efficace (Bergquist, 1995). Les propriétés émulsifiantes du jaune d'ceuf sont
principalement déterminées par la quantité de LDL, de livétines et dans une certaine mesure de
granulés et de phosvitine (Anton, 2013 ; Vincent et al., 1966).

Le LDL et les livétines peuvent étre trouvés dans le plasma et sont solubles dans presque
toutes les conditions. Les granules et la phosvitine sont liés par des ponts phosphocalciques et, par
conséquent, cette fraction n'est soluble que dans certaines conditions, telles qu'un pH naturel et une
force ionique élevée (Anton, 2013).

La solubilité de I'émulsifiant est d'une grande importance car il doit étre soluble pour
atteindre et interagir avec linterface huile-eau. Les propriétés emulsifiantes de différentes
substances sont souvent mesurées comme la diminution de la tension interfaciale. En comparant la

diminution de la tension interfaciale entre le jaune d'ceuf (contenant a la fois des granules et du
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plasma) et uniquement le plasma, il a été constaté que la contribution des granules était négligeable
(Vincent et al, 1966)

La stabilité d'une emulsion est déterminée par sa capacité a résister a des mécanismes
déstabilisants comme le crémage, la floculation et la coalescence.La stabilité des émulsions de
jaune d'ceuf est principalement assurée par les granulés (qui contiennent des HDL, de la phosvitine,
des LDLg) (Anton et Gandemer, 1997). Cette fraction contient plus de protéines que le plasma,
ce qui peut contribuer a une couche épaisse de protéines a l'interface des gouttelettes. Cela garantit
la stabilité d'une émulsion a la fois en introduisant plus de répulsion électrostatique et stérique et

en permettant la réticulation entre les gouttelettes (Anton et Gandemer, 1997 ; Ford et al., 1997).

Avec le plasma, les propriétés émulsifiantes sont trés bonnes mais le plasma seul n'a pas
les propriétés stabilisantes d'une émulsion de jaune d'ceuf. On pense que cela est une consequence
de la quantité relativement faible de protéines disponibles dans la fraction plasmatique, puisque les
LDL ne contiennent que 10 % d'apoprotéines (Anton et Gandemer, 1997 ; Li-Chan et Kim,
2008). Avec moins de protéines disponibles, la réticulation entre les gouttelettes est peu susceptible

de se produire et I'émulsion devient moins stable lorsque seul le plasma est utilisé.

Le jaune d'ceuf liquide peut étre séché par pulvérisation pour améliorer la durée de
conservation, mais le traitement du jaune d'ceuf de cette maniére entraine une certaine dénaturation
des protéines. Cela influence la qualité de la mayonnaise et donne une texture plus ferme.
(Guerrero et Ball, 1994).

1.2.3.4 Vinaigre
Le vinaigre qui est un composé acide. Il joue un role double dans la fabrication de la
mayonnaise : d'un coté il participe a la valeur gustative du produit fini et de l'autre contribue a
assurer une certaine propreté microbiologique. Au besoin et selon les go(ts, le jus de citron peut
étre utilisé en lieu et place du vinaigre.(Kone, 2001)
1.2.3.4.1 Réle du vinaigre
Le rdle le plus important du vinaigre est I'ajustement du pH. La mayonnaise Le pH a un

impact profond sur la structure de I'émulsion. La stabilité et la viscoélasticité de la mayonnaise
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serait a son maximum lorsque le pH atteint le point isoélectrique des protéines de jaune d'ceuf, a tel
point que la charge de surface des protéines est amoindrie. La floculation des protéines ne se
produirait jamais si les protéines étaient tres chargées (Depree & Savage, 2001).

Les gouttelettes d'huile de mayonnaise sont chargées positivement en raison de la
composition des protéines a l'interface, ainsi que le pH du milieu (<4,2 pour la mayonnaise). Il a
été prouvé que les gouttelettes contenant une charge négative ont tendance a adsorber les ions
métalliques a charge positive, ce qui peut favoriser le développement de I'oxydation des lipides
(Aleman et al., 2015).

De plus, une faible valeur de pH (pH = 4) rompt les ponts ioniques présent entre la
phosvitine et le fer. De plus, les ions ferriques sont insolubles et soluble dans des valeurs de pH
neutres et basses, respectivement. Donc, la diminution de la valeur du pH peut également rendre la

solubilisation incrémentée des ions de fer dans la mayonnaise (Jacobsen et al, 2001),

1.2.3.5 Sel

Le sel n'est pas un ingrédient indispensable mais peut seulement modifier le godt de la mayonnaise
(assaisonnement). Car en effet le sel n'est pas approprié pour I'émulsion car il déstabilise cette
émulsion, or on recherche une émulsion stable. Le sel a une formule chimique Na*, CI" et les ions
Na“ neutralisent les extrémités polaires des Iécithines (essentiellement les groupes phosphate).
Cependant, les ions CI" neutralisent les charges positives des atomes d'azote. Donc, la répulsion
électrostatique entre les tétes polaires diminue et le mélange tend a se déstabiliser (Gastronomayo,
1901).

1.2.3.5.1 Réle du sel
Concernant le sel, son ajout peut rehausser le mayonnaise caractéristique pour trois raisons
principales. Premi¢rement, le sel aide a disperser les granulés de jaune d'ceuf et augmentant la
disponibilité de plus de tensioactifs matériaux. Deuxiémement, le sel neutralise les charges
protéiques, de sorte que le les protéines peuvent facilement étre adsorbées a la surface des
gouttelettes d'huile. Troisiemement, il assure la proximité des gouttelettes d'huile les unes par

rapport aux autres, ce qui interagir plus fortement. Cependant, un exces de sel peut déclencher
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I’agrégation des protéines de jaune d'ceuf dans la phase aqueuse en raison de 1’effet de relargage

(Depree & Savage, 2001).

1.2.3.6 Moutarde

La moutarde contribue a la saveur et a la couleur de la mayonnaise.La majeure partie de la
saveur de la moutarde provient des isothiocyanates.L'acide dans la mayonnaise stabilise ces
composés aromatiques.(Depree et Savage, 2001) La moutarde utilisée dans la mayonnaise peut
étre ajoutée sous forme de farine de moutarde au lieu de moutarde ordinaire si désiré (Duncan,
2004)
La moutarde apporte une quantité d'eau plus importante que celle de I'huile. Par conséquent, elle
permet la dispersion des micelles dans I'eau (Gastronomayo, 1901).

1.2.3.7 Sucre

Le sucre est un produit alimentaire au goQt doux, fabriqué a partir de la betterave sucriere
ou de la canne a sucre. Du point de vue chimique, le sucre blanc de table est constitué de saccharose.
Le sucre cristallisé est soluble dans I'eau. (Kone, 2001)
De maniere générale, le terme de sucre est souvent utilisé pour désigner les glucides ; par exemple,
le glucose est qualifié de « sucre simple » et I'amidon de « sucre complexe ». Cependant, le godt
sucré n'est spécifique que de certains glucides comme le saccharose et le fructose ; c'est pourquoi

ces molécules servent d'additifs dans l'industrie agroalimentaire. (Kone, 2001).

1.2.3.7.1 Réle du sucre

I1 est basé sur I’amélioration de gout, de I’aspect et la texture, aussi il est un bon agent de
conservation dans la mayonnaise(Kone, 2001).
1.2.3.8 Additifs alimentaires utilises

On appelle additifs alimentaires des substances ajoutées pour préserver ou améliorer
I’innocuité, la fraicheur, le gott, la texture ou 1’aspect des aliments.
De nombreux additifs alimentaires ont été mis au point au cours du temps pour répondre aux
besoins de la production alimentaire, car les conditions de la préparation des aliments a grande

échelle different trés largement de celles régissant la confection des repas a domicile. C'est
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pourquoi I'entreprise utilise certains types d'additifs pour conserver ses produits, et parmi ces
additifs on retrouve :

Les épaississants, les stabilisants, régulateurs d’acidité, colorants, Antioxydants, Aromes. (Kone,
2001)

1.2.3.8.1 Epaississants

Les épaississants sont des additifs alimentaires qui ont la propriété de former avec les préparations
alimentaires, des suspensions visqueuses. lls permettent de donner une texture plus épaisse a la
nourriture trop liquide.

Dans le cas de mayonnaise ; ils utilisent généralement le adipate de diamidon acetyle (SIN 1422)
qui est produit via une réaction entre de I'amidon acétylé (SIN1420) et de I'acide acétique.

1.2.3.8.2 Stabilisants

Sont des additifs utilisés en vue de maintenir 1’état physico-chimique des denrées alimentaires. Ils
permettent de maintenir la consistance ou la texture tout en stabilisant les phases non miscibles
dans le but d’éviter la séparation des ingrédients dans les produits alimentaires.

Parmi les stabilisants les plus utilisés, on a la gomme xanthane

1.2.3.8.3 Gomme xanthane
La Xanthane est composée de polymeéres de sucres naturels produits par biotechnologie :
fermentation de sucre de betterave, de canne ou de mais par des bactéries Xanthomonnas
campestris non génétiqguement modifiées.(Louis, 2002)

1.2.3.8.3.1 Rble de gomme xanthane
Soluble a froid, elle donne des solutions de haute viscosité qui peuvent stabiliser les émulsions
mais elle n’a pas, en elle-méme, de pouvoir gélifiant. C’est un épaississant trés stable sur une large

gamme de ph et de température. (Louis.2002)

1.2.3.8.4 Régulateur d’acidité
Sont des additifs ajoutés dans le but de modifier ou de maintenir le pH a un niveau donné. lls

conferent un goQt acide aux denrées alimentaires et donc améliore la conservation des aliments
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Le régulateur le plus utilisé est : Acide citrique. SIN330

1.2.3.8.5 Colorants
Sont des substances additionnées aux denrées alimentaires de base en vue d'offrir un aspect coloré
et original aux aliments sans en altérer le godt.
Dans notre cas, nous recherchons la couleur jaune-orange qui caractérise la mayonnaise. Les plus
utilisés sont :

1.2.3.8.5.1 Oléorésine de paprika
Le paprika oléorésine est un colorant alimentaire utilisé pour colorer les aliments en rouge foncé
s’ils sont sous forme liquide ou contiennent de la graisse liquide. C’est un colorant alimentaire
naturel obtenu en extrayant des lipides, ou graisses végétales, et des pigments de poivrons rouges
doux.

1.2.3.8.5.2 Luteéines
La lutéine fait partie de la grande famille des caroténoides. Tout comme la zéaxanthine (autre
caroténoide), c'est un composé appelé xanthophylle (en grec, « xantho » signifie jaune), un pigment
jaune que I'on trouve dans de nombreuses plantes et végétaux. Lorsque le taux de lutéine est tres
concentré, celle-ci apparait de couleur orange-rouge.
1.2.3.8.6 Antioxydants
On regroupe sous le terme « antioxydants » certaines vitamines, oligo-éléments, certains
micronutriments et micronutriments présents naturellement dans notre alimentation et qui ont pour
effet commun d’aider a protéger les cellules de 1’organisme de 1’effet des radicaux libres.

Parmi les antioxydants, ils utilisent généralement le EDTA calcio-disodique (SIN 385)

1.2.3.8.6.1 EDTA calcio-disodique

L'EDTA soutient I'action des antioxydants et préserve les aliments de l'altération des ardmes et de
la couleur. Compte tenu de sa capacité a se lier fortement avec les minéraux et les métaux, 'EDTA
forme des complexes métalliques trés stables qui peuvent avoir des effets métaboliques

indésirables.

1.2.3.8.7 Arome
Un aréme est un produit utilise pour améliorer ou modifier 1’odeur et/ou le gott des aliments pour

le bénéfice du consommateur (selon le réglement européen 1334/2008).
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Dans le cas des mayonnaises, ils utilisent que 1’arome de moutard

1.2.4 Processus de production industrielle de la mayonnaise

On distingue deux types de processus de production : discontinu et continu. Ces derniers peuvent
étre divisés en processus froids et semi-chauds. Dans le processus a froid, toutes les opérations de
fabrication (mélange des ingrédients, formation d'émulsion pendant 1’homogénéisation,
conditionnement) sont effectuées a froid. Dans le processus semi-chaud, les ingrédients (eau,
épices) sont pasteurises a 80°C pendant quelques minutes puis refroidis. Les autres opérations sont
semblables au processus a froid parce que I'hnomogénéisation nécessite une basse température pour

former une émulsion stable (Saarela et al., 2010). lls consistent & préparer:

- Phase grasse
La phase grasse est constituée de I'huile dans les proportions définies selon la recette ainsi que des
auxiliaires de fabrication qui y sont solubles tels que : I'émulsifiant, les vitamines, les arémes. La
préparation proprement dite de la phase grasse consiste a dissoudre les additifs dans I'huile. Le
liquide limpide ainsi obtenu constitue la phase grasse compléte (Kone, 2001).

- Phase aqueuse
La phase aqueuse est constituée de I'eau et du vinaigre ainsi que des additifs qui y sont solubles
tels que : le sel, le sucre, les arémes, les conservateurs ...etc. Selon Kone (2001), le procédé
discontinu ou fabrication par charge est le procédé de choix pour la production de la mayonnaise a
I'échelle semi-artisanale. Elle se déroule de la maniere suivante sous vide :
* Introduire la phase aqueuse et le jaune d’ceuf dans la cuve ;
* Mettre en marche le broyeur colloidal avec retour dans la cuve ;
* Introduire, en petites quantités au départ, la phase huileuse ; Augmenter progressivement la
quantité de la phase huileuse a ajouter au fur et a mesure que I'émulsion commence a devenir

visqueuse.

1.2.5. Valeurs nutritionnelles de la mayonnaise
La valeur nutritionnelle de la mayonnaise est étroitement liée aux ingrédients utilisés durant

la préparation (Mann et Truswell, 2002). Le tableau 6 montre la composition biochimique de la

mayonnaise.
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Tableau 6: Valeurs nutritionnelles de la mayonnaise (Mann et Truswell, 2002).

Valeur énergétique 721 kcal (2965 kJ)
Protéines 129
Glucides 059

Lipides 79,39
Acides gras saturés 8,80

Fibres 0,29

Sodium 395 mg

Tous les ingrédients doivent étre de bonne qualité et convenir a la consommation
L'eau doit étre de qualité potable

Les ceufs et les produits a base d’ceufs doivent étre des ceufs de poule ou en provenir.

1.2.6. Conservation
La mayonnaise est conservee (conditionnée) dans des bouteilles et pots en verre ou en plastique.
Elle est conserveée a des basses températures (réfrigérateur) durant le stockage et aussi apres
I’ouverture (Feriel et al., 2008).
1.2.7 Qualité microbiologique de la mayonnaise

Les mayonnaises sont des produits relativement fragiles sur le plan microbiologique et
certains ingrédients dont particuliérement le jaune d’ceufs frais est souvent contaminé. La quantité
d'eau disponible pour les micro-organismes et le pH constituent les facteurs clés pour la stabilité
de la mayonnaise. Un contrble basé sur les bonnes pratiques de fabrication (GMP = Good
Manufacturing Practices) ainsi que sur la qualité des matiéres premiéres, particulierement les ceufs,
est décisif pour la qualité du produit fini. Il ne faut, en outre pas oublier le contréle de l'air ainsi
que des emballages utilisés (Kone, 2001).

CHAPITRE Il : PLANTE AROMATIQUE (CAS DE THYMUS)

I. Famille des LAMIACEAE
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I.1. Présentation botanique et géographique
La famille des Lamiacées (Lamiaceae) ou Labiées (Labiatae) est une importante famille
de plantes dicotylédones, comprenant environ 6000 espéces et prés de 210 genres réepandus dans le
monde entier, mais surtout dans la région méditerranéenne. Elles sont réparties en sept sous-
familles (Ajugoideae, Chloanthoideae, Lamioideae, Nepetoideae, Scutellarioideae, Teucrioideae,

Viticoideae, Pogostemoideae) (Harley et al., 2004).

Le plus souvent, ce sont des plantes herbacées, des arbustes et rarement des arbres ou des
lianes, producteurs d‘huiles essentielles, largement répandus autour du monde et dans tout type de
milieux. La forme de Iévre de la fleur et la présence d‘huiles essentielles signent cette famille. Pour
la plupart des genres, la section carrée de la tige et les feuilles opposées sont aussi des
caractéristiques. De nombreuses especes de cette famille sont des plantes melliferes, fréquentées

par les abeilles (Guignard, 2001).

Les plantes de cette famille sont rarement ligneuses, souvent velues, a tige généralement
quadrangulaire. Les feuilles sont opposées et décussées (disposées en paire se croisant d‘un noeud
a l‘autre), dépourvues de stipules, a limbe généralement denté. Les fleurs généralement sont
hermaphrodites, a symétrie bilatérale ou parfois presque radiaire. Les sépales (calice) et les pétales
(corolle) sont soudés en tubes comportant habituellement quatre ou cing lobes, ou lévres, de forme
irréguliere (symétrie bilatérale). Les deux, quatre ou cinq étamines sont attachées a 1‘intérieur du

tube corollaire. L‘ovaire est supere, libre et posséde deux carpelles (Bonniere & Douin, 1992).

Les Lamiacées possedent souvent des poils glanduleux et des glandes sous- épidermiques
a huiles essentielles les rendant trés odorantes. On note le caractere aromatique des plantes de cette

famille, la plupart étant riches en huile essentielles (Quezel & Santa, 1963).

1.2 Intérét économique, pharmacologique et nutritionnel
Cette famille est une importante source d‘huiles essentielles, d‘infusion et d‘antibiotiques pour
1‘aromathérapie, la parfumerie et 1‘industrie des cosmétiques. On y rencontre beaucoup d‘especes

cultivées comme plantes condimentaires (sauge, thym, basilic, menthe, etc...). On y trouve aussi
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des plantes ornementales (sauge, lavande, etc....) (Lampion et al., 2004).

Il. Genre Thymus
1.1 Histoire

Thymus provient du grec thumon qui signifie « offrande (que 1°on brile) » et «parfumy, a
cause de 1°‘odeur agréable que la plante dégage naturellement ou lorsqu‘on la fait briler (Rey, 1992).
Ltutilisation du thym dans la vie humaine date depuis trés longtemps ; il a été surtout utilisé en
médecine et dans les rituels religieux ou magiques, ses rituels culinaires se limitent a aromatiser le
fromage et les liqueurs (Binate et Dikes, 2018).

Mélangé aux onguents, il a été utilisé par les Egyptiens et les Etrusquespour embaumer
leurs morts. Pensant que cette plante était source de courage, les Grecs en brilaient devant 1‘autel
de leurs dieux, les places publiques et les riches demeures. En plus de ses rituels culinaires, ils s‘en
servaient aussi pour parfumer 1‘eau des bains. Théophraste connaissait deux especes de thym, 1‘un
blanc, médicinal et trés mellifére, 1‘autre noir, « qui corrompt l‘organisme et suscite la bile »
(Benbouali, 2006).

Le thym est diffusé en Europe par les Romains, qui en faisaient de nombreuses sortes de
cosmétiques et s‘en servaient pour purifier leurs pieces d‘habitation et pour « donner du parfum

aux fromages et liqueurs » (Zeghib, 2013).

1.2. Description morphologique
Le thym est une plante sous-ligneuse, odorante, formant des touffes compactes trés ramifiées qui
s‘élévent a une vingtaine de centimetres au-dessus du sol. Il pousse de fagcon spontanée sur les
coteaux secs et rocailleux et dans les garrigues.
Les feuilles du thym sont plus au moins contractées et les inflorescences sont en faux verticilles.

Le calice, quant a lui, est tubuleux et la corolle est plus au moins exserte (Quezel & Santa, 1963).

1.3. Classification taxonomique
Le Thymus est un genre de plantes (couramment appelées thym ou serpolet) de la famille des
Lamiacées. Ce sont des plantes rampantes ou en coussinet, portant de petites fleurs rose péle ou
blanches. Ces plantes sont riches en huiles essentielles et a ce titre font partie des plantes
aromatiques (Thym). (Zeghad, 2009).
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Régne Plantae (vegeétal)

Sous-régne Tracheobionta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Asteridae
Ordre Lamiales
Famille Lamiaceae
Genre Thymus

I1.4 Répartition géographique

Le genre Thymus est 1‘un des 250 genres les plus diversifiés de la famille des labiées
(Naghibi et al., 2005). II est composé d‘environ 928 espéces distribuées principalement dans les
pays méditerranéens, la partie du nord de 1°Afrique et le Groenland du Sud (Sunar et al., 2009).
Plusieurs auteurs (Cronquist, 1988 ; Heywood, 1993 ; Morales, 2002 ainsi que Stahl- Biskup
& Saez, 2002), rapportent que la région de la Méditerranée peut étre décrite comme le centre de ce

genre.

C‘est une plante trés répandue dans le nord-ouest africain (Maroc, Algérie, Tunisie et
Libye), elle pousse également sur les montagnes d‘Ethiopie et d*Arabie du sud-ouest en passant
par la péninsule du Sinai en Egypte. Elle est trouvée également en Sibérie et méme en Himalaya
(Dob et al., 2006).

I1.5 Utilisations et activités biologiques

Selon Fecka & Turek (2008), le thym est inscrit dans les éeditions actuelles de la
Pharmacopée européenne ou la Pharmacopée des Etats-Unis, par exemple, la Pharmacopée
polonaise. Thymi herba (du Thymus vulgaris L.) est officiellement dans la Pharmacopée
européenne (pH. 5). Le Thymus vulgaris L.est une herbe vivace, indigéne dans le centre et le sud
de 1‘Europe, de 1°‘Afrique et de 1°Asie, qui est riche en huiles essentielles et en substances
phenoligues antioxydantes (WHO, 1999).
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Depuis les Grecs antiques, les Egyptiens et les Romains, le thym était généralement utilisé
en alimentation et en médecine populaire (Undeger et al., 2009).

Plusieurs auteurs rapportent l‘utilisation de thym comme épices et condiments dans des
produits alimentaires, principalement pour ses vertus de saveur, d‘ardbme et de conservation
(Undeger et al., 2009 ;Ozen et al., 2011 ; Nasab et al., 2012). 11 est aussi connu 1‘utilisation de
Thymus comme infusion ou tisane, insecticide et comme agent d‘assaisonnement (Ozen et al.,
2011 ; Nasab et al., 2012).

Ltutilisation de thym en médecine populaire a été¢ rapportée par plusieurs auteurs. Les
propriétés aromatiques et médicinales du genre Thymus ont rendu cette plante médicinale la plus
populaire (Nickavar et al., 2005). Son huile est parmi les dix premiéres huiles essentielles du
monde (Rahimmalek et al., 2009).

A cause de leurs propriétés antiseptique, carminative, expectorante, antispasmodique et
anti-inflammatoire, les espéces de Thymus ont été utilisees le plus fréquemment en phytothérapie
traditionnelle (Nasab et al., 2012).

Plusieurs auteurs (Knols et al., 1994 ; Pattnaik et al.,1996 ; Ernst et al.,1997 ; Marino
etal. 1999 ; Youdim et al.,1999) montrent diverses activités pharmacodynamiques aussi bienpour
les extraits que les huiles essentielles de thym. Sunar et al. (2009) ont montré que ce genre possede
de fortes activités antifongique, antivirale, antibactérienne, antiparasitaire, antioxydante et

spasmolytique.

Fecka & Turek (2008) rapportent que le thym et ses extraits sont utilisés par voie orale
pour traiter la dyspepsie et d‘autres perturbations gastro-intestinales, la toux due aufroid, la
coqueluche, la bronchite, la laryngite et 1°angine (par gargarisme). Les préparationsde thym sont
utilisées dans le traitement de blessures mineures, le rhume, les troubles de lacavité buccale et dans
I‘hygiéne bucco-dentaire. En Europe, le thym est considéré comme un bronchospasmolytique, un
expectorant et un antimicrobien. 1l est utilisé pour le catarrhe des voies respiratoires supérieures et
contre les symptémes de bronchite (les monographies WHO, ESCOP, la Commission allemande
E).
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11.6 Métabolites isolés du genre Thymus

Le genre Thymus a fait 1‘objet de nombreuses études phytochimiques et biologiques.
L‘investigation phytochimique extensive, a révélé la présence de plusieurs composés bioactifs tels
que les acides phénoliques, les flavonoides, les terpenoides, les huiles essentielles (Boros et al.,
2010 ; Hossain et al., 2010), les oligoméres d‘acide caféique (connu comme labiataetannins), les
dérivés d‘hydroquinone, les biphényles, etc. Sa qualité est généralement déterminée par son
contenu d‘huile essentielle (Fecka & Turek, 2008).

Les composés phénoliques typiques qui possédent une activité antioxydante, sont
principalement les acides phénoliques et les flavonoides (Spiridon et al., 2011).

11.6.1. Acides phénoliques
Le terme acide phénolique peut s‘appliquer a tous les composés organiques possédant une
fonction carboxylique et un hydroxyle phénolique. En phytochimie, 1°‘emploi de cette dénomination

est réservée aux seuls dérivés des acides benzoique et cinnamique.

11.6.1.1 Structure de base (Bruneton, 1999)
Ces composes sont des dérivés benzoiques (Ce-C1) et cinnamiques (Ce-Cs). Les acides phénoliques
dérivés hydroxylés de 1‘acide benzoique, sont des composés trés communs dans la nature. On

trouve ces composés aussi bien sous forme libre que combinée, a 1°état d*ester ou d*hétéroside.

Les acides phénoliques dérivés de 1°acide cinnamique tels que les acides p- coumarique,
caféique, férulique et sinapique ont une distribution tres large. Ces composés sont rarement
présents sous forme libre. On les trouve sous forme jestérifiée notamment sous la forme d‘esters
d‘alcools aliphatiques ou d‘esters de 1‘acide quinique (acideChlorogénique).
11.6.1.2Relation structure-activité antioxydante

Ltactivité antioxydante des acides phénoliques va dépendre de plusieurs critéres. Le
premier critere étant le nombre de groupements hydroxyles de la molécule. Les composés
polyphénoliques présenteront une activité antioxydante supérieure aux COmMpPOSEs

monophénoliques (Cuvelier et al., 1992 ; Terao et al., 1993 ; Natella et al., 1999).
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Le second critére sera la présence ou non d‘un méthoxyle sur le cycle. La présence d“un ou
plusieurs méthoxyles substitués en ortho par rapport a un hydroxyle, va permettre d‘augmenter
I‘activité d‘une molécule. Cette substitution ortho par un groupement méthoxyle va permettre,
grace a sa propriété ¢€lectrodonneur, d‘augmenter la stabilit¢ du radical aryloxyle lors de
I‘oxydation de la molécule et donc d‘augmenter son activité antioxydante (Cuvelier et al., 1992 ;

Terao et al., 1993 ; Natella et al., 1999).

Enfin, les dérivés de 1°acide cinnamique présentent une meilleure activité antioxydante que
leurs homologues dérivés de 1‘acide benzoique (Cuvelier et al., 1992 ; Rice-Evans & Miller, 1996
; Natella et al., 1999). Cette différence d‘activité serait due a la double liaison de la chaine latérale
des dérivés cinnamiques. Celle-ci aurait un effet stabilisateur du radical phénoxy par un phénomene

de résonance (Natella et al., 1999).

Petersen & Simmonds (2003) rapportent que 1‘acide rosmarinique est 1‘un des plus
importants polyphénols antioxydants dans le thym et il est aussi largement trouvé dans les plantes

de la famille des Lamiaceae.

L‘investigation phytochimique de la plante Thymus capitatu (Achour et al., 2012) a
conduit a 1‘isolement de 1‘acide carnosique et 1°‘acide rosmarinique a partir de 1‘extrait aqueux.

Nous présentons dans le Tableau 7 les Acides Phénoliques trouvés dans le genre Thymus.

Tableau 7 : les Acides Phénoliques trouvés dans le genre Thymus (KuliSic et al.,2005).

Acides phénoliques [Espéces de Thymus
Dérivés de I’acide caféique

T. vulgaris L.
Acide caféique T. serpyllum

T. quinquecostatus
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T. vulgaris L.

Acide chlorogénique T. serpyllum
T. webbianus
Acide caféique éthyle ester T. serpyllum
Acide caféique glucoside T. vulgaris L.
Acide dicafféoylquinique T. vulgaris L.
T.webbianus
T. vulgaris L.
T. serpyllum

Acide rosmarinique . sipyleus

T
T. quinquecostatus
T. capitatus
Acide lithospermique T. serpyllum
Glucoside acide rosmarinique T. vulgaris L.

T

T

T

T

3°-0-(8¢“-Z-Cafféoyl) acide rosmarinique [T. vulgaris L.
Rosmarinate de méthyle . vulgaris L.
Acide Salvianolique | . vulgaris L.
Acide Salvianolique K . vulgaris L.
Autres acides phénoliques

Acide gentisique T. vulgaris L.
Acide protocatechuique T. vulgaris L.
Acide hydroxybenzoique T. vulgaris L.
T. serpyllum
Acide férulique T. vulgaris L.
T. vulgaris L.
p- Acide coumarique T. webbianus
T. serpyllum
Acide gallique T. vulgaris L.
T. webbianus
Acide syringique T. vulgaris L.

Acide hydroxybenzoique-O-hexoside T. vulgaris L.
Acide vanillique T. vulgaris L.
T. serpyllum

11.6.1. 3 Activités biologiques
Les acides phénoliques sont des composés connus pour leurs propriétés antioxydantes.
Cette capacité a piéger les radicaux libres leur permet d‘intervenir dans de nombreux phénomenes

biologiques.
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Certaines études ont montré que les propriétés antioxydantes de ces composés, permettent
de protéger la cellule contre un stress oxydant. Des composés tels que 1‘acide gallique et 1‘acide
protocatéchique, sont capables d‘augmenter le taux de survie de cellules de peau soumises a un

stress oxydant important (Masaki et al., 1997).

Plus généralement, ces composés sont non seulement capables d‘inhiber 1‘oxydation de
composés, tels que les protéines ou 1°ADN, soumis a un stress oxydant (Makris & Rossiter, 2001)
mais, aussi, d‘inhiber la peroxydation lipidique. Cette capacité a inhiber la peroxydation lipidique
a été plusieurs fois démontrée in vitro sur des LDL humains isolés. Ainsi, les acides phénoliques,
qu‘ils soient dérivés de 1‘acide benzoique ou cinnamique, sont capables de diminuer la sensibilité
de ces structures complexes vis-a-vis d‘un stress oxydant (Laranjinha et al., 1994 ; Nardini et
al., 1995).

Ces phénomenes observés in vitro ont pu étre confirmés in vivo. Ainsi, une étude realisée
sur les rats, montre que le fait d‘ajouter a leur nourriture de 1‘acide caféique, pendant 6 semaines,
a permis d‘augmenter la résistance de leurs LDL a un stress oxydant, par rapport au groupe témoin
(Nardini et al., 1997). Par ailleurs, il a été constaté qu‘avec ce régime alimentaire, il y a une

augmentation du taux d‘a- tocophérol dans le plasma et les LDL de ces animaux.

Les acides phénoliques ne sont pas seulement connus pour leur activité antioxydante. Des
¢tudes ont montré qu‘ils présentent également des activités anti-inflammatoire et anti- carcinogéne.
Certains acides phénoliques, particulierement 1‘acide caf€ique, exergaient une activité anti-
inflammatoire en inhibant, de maniere spécifique, la synthése des leucotrienes (Koshihara et al.,
1984). Ces composés, impliqués dans l‘initiation des phénoménes inflammatoires, sont synthétisés
a partir d‘un lipide membranaire particulier, 1‘acide arachidonique. L‘acide caféique bloque la
synthése de ces composés en inhibant de maniere spécifique 1‘enzyme responsable de leur

biosynthese, la 5-lipoxygénase.

Leactivité anti-carcinogéne des acides phénoliques a été démontrée, a plusieurs reprises,
lors d‘études réalisées in vitro et in vivo. Une de ces études a montré que 1‘acide protocatéchique

(acide 3,4-dihydroxybenzoique), administré oralement, peut diminuer le pouvoir pouvoir
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carcinogene qu‘exerce le diéthylnitrosamine sur les cellules hépatiques de rat (Tanaka et al., 1993).

11.6.2. Flavonoides

Les flavonoides, au sens large, sont des pigments quasiment universels des végétaux (Rice-
Evans & Miller, 1996). Plus de 4000 flavonoides naturels ont été décrits. Plus ou moins
hydrosolubles, ils sont responsables de la coloration des fleurs, des fruits et parfois des feuilles.
C‘est le cas notamment des flavonoides jaunes dont font partie les chalcones, les aurones et les
flavonols jaunes, mais aussi, des anthocyanosides qui peuvent étre de couleur rouge, bleue ou

violette.

Les flavonoides sont également présents dans la cuticule foliaire et dans les cellules
épidermiques des feuilles, au niveau desquelles ils assurent la protection des tissus contre les effets

nocifs du rayonnement solaire.

11.6.2.1 Structure de base
Flavonoides (de flavus, « jaune » en latin) est le terme générique pour des composes basés
sur un squelette a 15 carbones, qui, a son niveau le plus simple, consiste en deux cycles phényles,
les cycles A et B, connectés par un pont a trois carbones (structure en Cs-C3-Cg). Le pont en Cs
entre les cycles A et B est communément cyclisé pour former le cycle C.

11.6.2.2. Structure-activité antioxydante
Les ¢léments structuraux nécessaires a 1‘obtention d‘une activité antioxydante optimale ont été

établis par plusieurs auteurs (Van Acker et al., 1996 ; Aliaga & Lissi, 2004)). Il s ‘agit de:

» La présence d‘une fonction catéchol sur le cycle B.
La configuration des hydroxyles du noyau B est le parametre structural le plus significatif de
l‘activité antioxydante. Les radicaux phénoxy sont stabilisés par la présence d‘un hydroxyle en
ortho de celui qui a cédé son atome d hydrogene. En effet, cette stabilité résulte de la délocalisation
de 1“¢lectron non apparié et de la formation d‘une liaison hydrogene.

» La présence de la fonction 4-one dans le cycle C.

La double liaison entre C, et Cz et la fonction carbonyle en Cs, permettent une délocalisation
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électronique stabilisante du radical phénoxy.

> La présence de groupement hydroxyle en position 3 sur le cycle C.

La présence d‘un groupement hydroxyle en position 3, renforce les propriétés antioxydantes dans
le cas ou le cycle C est insaturé. La présence d‘un groupe hydroxyle en position 5 peut, aussi,
contribuer a 1‘effet antioxydant dans le cas des isoflavones (Heim et al., 2002). La glycosylation
ou la méthylation de 1°hydroxyle en position 3 des flavonols conduit & une diminution importante
de I‘activité antioxydante. Cet effet est moins marqué lorsque les autres groupements phénoliques
sont substitués.

Le critére dominant permettant 1°activité antiradicalaire de ce type de molécules reste, toutefois, la

présence de la double liaison 2-3 couplée a la fonction 4-one sur le cycle C.

A ]
C
N \j
Figure 8:Eléments essentiels pour 1°activité anti-oxydante des flavonoides auteurs (Van Acker
etal., 1996 ; Aliaga & L.issi, 2004)

11.6.2 .3. Activités biologiques

Les flavonoides ne sont pas seulement des composés capables de piéger les radicaux libres, ils
présentent aussi des propriétés anti-carcinogénes, cestrogéniques, inhibitrices de certaines enzymes
et anti-microbiennes. En fait, les propriétés biologiques attribuées a ces composés sont
pratiqguement les mémes que celles attribuées aux acides phénoliques. Ceci se congoit aisément,
puisque les propriétés de ces composés sont principalement attribuées a la présence, dans ces

molécules, d‘un ou plusieurs cycles aromatiques hydroxylés.

Une étude épidémiologique hollandaise a démontré que le risque de développer des
maladies cardio-vasculaires, chez des sujets masculins d‘a4ge moyen, est inversement proportionnel

a la quantité journaliére de flavonoides qu‘ils consomment (Hertog et al., 1993). lls seraient
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impliqués dans la prévention de 1‘athérosclérose, qui est responsable de nombreux problémes,
principalement, coronaires et cérébraux. La probabilité que ces composés puissent jouer un role
préventif dans ce type de maladie, est renforcée par le fait que ces composés sont connus pour avoir
un effet inhibiteur de 1‘oxydation des LDL. On sait que la quercétine est capable de limiter

I‘oxydation de LDL humains soumis a un stress oxydant (Lebeau et al., 2000).

Malgré les incertitudes qui planent sur 1‘effet réel qu‘exerceraient ces molécules sur
‘organisme, de nombreuses études nous permettent d‘€tre plus affirmatif quant a leur efficacité sur
des systemes biologiques plus restreints.

De trés nombreuses études ont signalé la capacité des flavonoides a neutraliser les radicaux
libres. lls sont capables de piéger les radicaux hydroxyles (OH) générés par la réaction de Fenton
ainsi que le radical stable DPPH (Gao et al., 1999 ; Guo et al., 1999). IIs piegent également les

radicaux superoxydes (O27) issus du systéme xanthine/xanthine oxydase (Cos et al., 1998).

Les flavonoides sont aussi efficaces dans des systémes plus « biologiques ». lls sont
capables d‘inhiber la peroxydation lipidique induite par différents systémes générateurs (Fe?*-
ascorbate, Fe**-ADP/NADPH) sur des microsomes (Rodriguez et al., 2001). Mais aussi de
prévenir 1°‘oxydation des protéines et de 1°ADN soumis a un stress oxydant (Makris & Rossiter,
2001).

Dtautres études ont permis de démontrer que ces composés sont, aussi, capables d‘exercer
leur effet protecteur de maniére plus globale sur la cellule, lorsque celle-ci est soumise a un stress
oxydant. C‘est le cas des neuroblastes soumis a un stress oxydant généré par le peroxyde
d‘hydrogéne (Gao et al., 1999) ou des cellules de rétine de poulet stressées par le systéme Fer
(I)/ascorbate (Areias et al., 2001).

Les isoflavonoides (qui ne font pas partie des flavonoides au sens strict) tels que la
daidzéine (7,4°-dihydroxyisoflavone), la génistéine (5,7,4°-trinydroxyisoflavone) et leurs derives
glycosylés, présentent une activité cestrogénique (Le Bail et al., 2000). Ces composes sont capables
de se fixer sur les récepteurs et de déclencher une activité oestrogénique, généralement faible. Ce

type d‘activité se retrouve également pour les chalcones (Calliste et al., 2001).
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Les isoflavonoides présentent aussi une activité anti-tumorale. Ils sont actifs au niveau de
la cancérogenese mammaire et prostatique. lls possédent aussi une activité antioxydante non

négligeable bien que celle-ci soit en général inférieure a celle des flavonoides.

Une étude récente realisee sur des lymphocytes humains, a montré que la génistéine
diminue les 1ésions occasionnées par le peroxyde d‘hydrogéne sur I‘ADN de ces cellules. Ce
composé agit a des concentrations physiologiques et inférieures a celles de 1°acide ascorbique ou

de 1‘a-tocophérol (Coward et al., 1993 ; Sierens et al., 2001).

Les flavonoides ont également un effet potentialisateur de la vitamine C. Ils auraient pour
role d“éviter 1°‘oxydation de la vitamine C par les métaux, tels que le fer ou le cuivre, et pourraient
aussi avoir pour role de régénérer la vitamine C oxydée. Le mécanisme exact par lequel les
flavonoides interagissent avec 1‘acide ascorbique n‘a pas été clairement identifié, mais on sait,
qu‘in vitro, les flavonoides ont la capacité de retarder considérablement son oxydation
(Kandaswami & Middleton, 1994).

D*autres études ont montré que les flavonoides interviennent dans la défense des plantes,
comme agents protecteurs contre les invasions microbiennes (Harborne, 1985 ; Cowan, 1999).
Certaines études ont étendu cet effet a une activité antifongique (Gafner et al., 1996). Par ailleurs,
beaucoup d‘isoflavonoides sont considérés comme des phytoalexines, connues pour leur réponse a
1‘attaque microbienne (Dixon, 2004).

Les flavonoides sont des métabolites secondaires largement répandus dans le genre Thymus.
Certains d‘entre eux servent de chémomarqueurs des espéces Thymus : la lutéoline, la 6-
hydroxylutéoline et la thymusine (5,6-dihydroxy-7,8,4'-triméthoxyflavone) (Tomas- Barberan et
al., 1987 ; Tomas-Barberan & Gil, 1990 ; Tomas-Barberan & Wollenweber, 1990 ;
Kulevanova et al., 1998). L‘importance biologique des flavonoides a été largement démontrée.

La recherche bibliographique réalisée sur les flavonoides du genre Thymus, montre la
présence de : flavones, flavanones, flavonols et dihydroflavonols. Nous présentons dans le Tableau
8 les principaux Flavonoides trouvés dans le genre Thymus.

Tableau 8 : Principaux Flavonoides trouvés dans le genre Thymus.(KuliSic et al. ,2005).

Flavonoides Espéces de Thymus \
Flavones

T. vulgaris L. \
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Lutéoline

. serpyllum

. sipyleus

. herba-barona

. striatus

. webbianus

hirtus

. hyemalis et T. baeticus

Lutéoline-O-glucoside

. vulgaris L.

. serpyllum

. sipyleus

. webbianus

Lutéoline-O-rutinoside

. vulgaris L

. serpyllum

Lutéoline-O-glucuronide

. vulgaris L

. serpyllum

. sipyleus

Lutéoline-O-diglucoside

. vulgaris L.

Lutéoline-acétyle-O-glycoside

.vulgaris L.

Lutéoline-7-O-(6l-feruloyl)-s
glucopyranoside

e EREEEEEEEEREEREERERE

. sipyleus

Apigénine

.vulgaris L.

T
T. serpyllum
T. herba-barona

T. striatus

T.webbianus

T. hirtus

T. hyemalis et T. baeticus

Apigénine-7-O-rutinoside

T. vulgaris L.

Apigénine-7-O-glucoside

T. vulgaris L.

T. serpyllum

Suite du tableau 8 : Principaux Flavonoides trouvés dans le genre Thymus(KuliSic et al.

2005).

Apigénine

T. vulgaris L.

T. serpyllum

T. herba-barona

T. striatus

T.webbianus

T. hirtus

T. hyemalis et T. baeticus

Apigénine-7-O-rutinoside

T. vulgaris L.

Apigénine-7-0O-glucoside

T. vulgaris L.

T. serpyllum

T. webbianus
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Apigénine-7-0O-glucuronide T. vulgaris L.

T. serpyllum
Apigénine-6,8-di-C-glucoside T. vulgaris L.

T. webbianus

T. herba-barona
Thymusine T. striatus

T. hyemalis et T. baeticus

11.6.3. Huiles essentielles

D’apres, Abdelli, 2017, le thymolet le carvacrolsont les principaux composés phénoliques
trouvés dans les huiles essentielles du genre Thymus, ainsi que le para-cymene,le 1,8-
cinéol(eucalyptol), le linalol et d‘autres monoterpenes, triterpénes. Les espéces peuvent étre
regroupees selon des chémotypes identifiés par la richesse en certains composants (Composants) :

e Chémotype 1 : huile riche en carvacrol,

e Chémotype 2 : huile riche en monoterpénes aromatiques (principalement thymol) et plus

pauvre en carvacrol, a-terpinéne et méthyl carvacrol,

e Chémotype 3 : huile riche en 1,8-cinéol,

e Chémotype 4 : huile riche en linalol,

e Chémotype 5 : huile riche en citral,

e Chémotype 6 : huile riche en a-terpinéol,

e Chémotype 7 : huile riche en monoterpenes aromatiques et bornéol,

e Chémotype 8 : huile riche en géraniol,

e Chémotype 9 : huile riche en 1,8-cinéol, camphre et thymol,

e Chémotype 10 : huile riche en cis- et Trans-hydrates de sabinéne etterpinéne-4-ol,

e Chémotype 11 : huile riche en cétone,

e Chémotype 12 : huile riche en citronellal.
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CHAPITRE 111 : PLANS D’EXPERIENCE

L’industrie agroalimentaire, devant 1’amélioration ou la création d’un nouveau produit,
accorde ces derniéres années une place importante a I’organisation des essais expérimentaux. La
démarche traditionnelle pas a pas était basée sur le savoir-faire et le bon sens de I’expérimentateur.
Cela engendrait de nombreux essais et un temps considérable pour atteindre parfois des résultats
difficilement interprétables.(Sabre, 2006)

Cependant, les exigences du client sur le plan qualité et gotit d’une part et la course des entreprises
vers des réductions des colts de développement d’autre part, nécessitent l’utilisation d’une
approche scientifiqguement rigoureuse : un « plan de mélange » appelé aussi une « stratégie

d’expériences ».(Sabre, 2006)

ITLI.1 Généralités sur les plans d’expériences
I1I 1.1. Intéréts des plans d’expériences

L'approche des plans d’expériences est un outil robuste pour la compréhension et
I'optimisation des paramétres expérimentaux, permettant une étude rationnelle de leur influence
sur les réponses choisies avec une diminution considérable du nombre d’essais et une amélioration

de la compréhension du procédé (Lewis, 1999 ; Singh, 2005 ; Tye, 2004).

C’est le scientifique britannique A. Fisher qui a introduit les plans d’expériences dans les
années 1920, dans le secteur agronomique puis dans 1’industrie et dans le domaine biologique et
médical. Optimiser une forme galénique c’est optimiser sa formulation et son procédé d’obtention.
Les plans d’expériences permettent d’étudier un tres grand nombre de facteurs, de détecter des
interactions éventuelles, de modéliser précisément les résultats obtenus, et fournissent I’assurance
de la qualité du procédé (Desire, 2011)

Au cours de ces dernieres annees, avec le progres des logiciels, la méthode des plans
d’expériences a connu un essor spectaculaire et est aujourd’hui un outil indispensable a
I’amélioration et a 1’étude des procédés de fabrication. Cependant, cette méthodologie est basée
sur des réegles mathématiques strictes et exige une démarche rigoureuse de la part de
I’expérimentateur. Une terminologie adaptée et précise doit étre utilisée dans I’organisation des

essais et la modélisation des résultats(Desire, 2011)

38



111.1.2 Définitions
111.1.2.1Terminologie

Les variables étudiées sont des facteurs. lls sont définis comme une variable ou un état qui agit sur
le procédé étudié. Un facteur peut étre de type continu (une vitesse) ou discret (un type
d’équipement). Un facteur peut prendre n’importe quelle valeur entre une limite haute (+1) et une
limite basse (-1), représentées sur un axe gradue et orienté. La graduation peut étre en grandeurs
normales spécifiques a chaque domaine d’expérience, ou en grandeurs codées qui conférent aux
plans d’expériences une présentation unifiée et générale. L’ensemble de toutes les valeurs que peut
prendre un facteur entre ces deux bornes est le domaine de variation. Une expérience donnée
constitue un point expérimental et par conséquent 1’ensemble des points expérimentaux constitue
le domaine expérimental (figure 9)(Lewis, 1999). Le domaine expérimental défini est ainsi

habituellement un carré pour deux facteurs, un cube pour trois facteurs, etc.

Facteuf

Domaine

expérimental

Figure 9: Représentation d’un domaine d’étude a deux facteurs (Goupy, 2005)

Le choix du nombre et de I’emplacement des points correspondant aux expériences dans le
domaine d’étude est le probléme fondamental des plans d’expériences : 1’objectif est de faire le
minimum d’expériences, en un minimum de temps avec une quasi-certitude d’aboutir a la solution.

(Desire, 2011)

La réponse est un critére choisi pour évaluer I’effet des facteurs sur la qualité du procédé.

Une réponse peut étre qualitative (couleur) ou quantitative (le résultat d’une analyse). Le choix de
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réponses caractéristiques du procédé a étudier reléve d’une analyse minutieuse des phénomeénes,

des objectifs et des contraintes mis en jeu. (Desire, 2011)

Lorsque le modéle postulé est valide, il permet de décrire en tout point du domaine
expérimental couvert, la surface de réponses. Cette surface de réponses, dans le cas de 1’étude de
I’influence de deux variables, peut étre représentée par un « relief géographique » : une surface
plane plus ou moins pentue si le modéle linéaire est retenu, ou un « sommet » ou « crevasse » en
3D permettant de localiser un optimum (maximum ou minimum) si le modeéle est quadratique (du

second degre), adapté pour décrire la relation entre variables et réponses (Cardot, 2007).

111.2 Différents types de plans
Il existe trois grands types de plans d'expériences :
111.2.1. Plans de criblages

Dont I'objectif est de découvrir les facteurs les plus influents sur une réponse donnée en un
minimum d'expériences. C'est la plus simples des familles car proche de I'intuition expérimentale
(elle est parfois considérée comme une sous-famille de la deuxiéme famille). (Lewis, 1999 ;
Cardot, 2007).

111.2.2.Plans de modélisation,

Dont I'objectif est de trouver la relation mathématique qui lie les réponses mesurées aux
variables associées aux facteurs. Les plans factoriels complets et fractionnaires (2 niveaux par
facteurs avec modeéles linéaires) ainsi que les plans pour surfaces de réponses (au moins 3 niveaux
par facteurs avec modéles du second degré) font partie de cette famille. Ces deux premiers types
de plans sont définis comme des plans d’expériences « conventionnels » : ils concernent des plans
dont les facteurs sont indépendants, c’est-a-dire dont on peut choisir le niveau indépendamment
des autres facteurs. Ces plans sont typiquement employés pour I’étude et I’optimisation du procéde.
Selon le type, ils permettent de mesurer les effets linéaires, rectangles (interactions) ou
quadratiques des variables contrblées (liées aux conditions opératoires) sur les réponses a optimiser
(Lewis, 1999 ; Cardot, 2007).
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111.2.3. Plans de mélange

Les plans de mélange sont des plans d’expériences que I’on utilise lorsqu’on étudie des
produits composés de plusieurs constituants. L’étude de I’influence d’un constituant sur le mélange
nécessite la variation de son dosage et 1’évolution des réponses dans le temps. Ainsi, pour le
mélange béton, 1I’¢tude de I’influence du parameétre superplastifiant signifie varier son dosage et
observer I’évolution des réponses rhéologiques. Or, la variation du dosage du superplastifiant est
directement liée a la variation d’autres paramétres tels que 1’eau et la concentration volumique en
solides. Cela veut aussi dire que cette variation nécessite de maintenir les autres constituants
constants, sans avoir la possibilité d’étudier des éventuelles interactions entre ces parameétres.

(Lewis, 1999 ; Cardot, 2007).

En effet, il est tres difficile de combiner les différents dosages fixés des constituants pour
obtenir un mélange caractérisable, et encore plus difficile pour étudier les influences des parameétres
sur eux méme. Ces difficultés seraient plus accentuées d’autant plus que le nombre de ces
constituants est élevé. Par ailleurs, si la démarche classique paramétrique utilisée fournit des
possibilités intéressantes, elle ne permet pas d’établir une hiérarchisation de I’importance des
parametres sur les réponses attendues, ni de déceler les éventuelles interactivités entre tous ces

paramétres.(Goupy, 2005)

Ainsi, pour palier a ces difficultés, se confirme le besoin au recours a une autre méthode
expérimentale, qui permet de fournir un maximum d’informations avec un nombre d’essais réduit.
La solution a ce genre de probléme est de faire varier I’ensemble des paramétres a la fois, cette
solution apporte plusieurs avantages (Picaud 2001) :

e Diminution du nombre d’essais.

Connaissance des effets des parameétres, déduction des parametres influents

Possibilité d’évaluer les effets des interactions entre les parametres.

Meilleure précision des résultats.

Mod¢lisation mathématique de I’expérience.

La solution consiste donc a établir un plan de mélange, c'est-a-dire utiliser la méthodologie de la

recherche expérimentale pour agencer une série d’expériences dont la réalisation permettra la mise
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en evidence des roles de tous les constituants puis la détection des éventuelles interactions entre
eux.(Picaud, 2001)

Le plan de mélange nécessite d’abord la détermination d’un domaine expérimental, ou 1’on
définit a chacun des parameétres une plage de variation, tout en s’assurant que toute combinaison
possible des dosages appartenant chacun a sa plage de variation, aboutira & un mélange dont les
propriétés rhéologiques sont mesurables. L’inconvénient d’un tel domaine, est qu’il risque d’étre
réduit par rapport a celui utilisé dans la démarche paramétrique, et qu’il nécessite un nombre plus
¢levé d’essais préliminaires, mais il garantit une étude dépourvue de mélanges non mesurables,

donc de bonne qualité (EI-Barrak, 2005).

Dans certaines disciplines telle que la Chimie ou un grand nombre de produits est mélangé, les
chercheurs doivent manipuler non seulement des conditions relatives aux essais telles que les
concentrations et les températures mais aussi les proportions des constituants. L’objectif de ces
mixages est d’obtenir un « produit mélange » ayant des caractéristiques optimales, ou répondant a

certaines exigences fixées des le départ (Mathieu, 2000).

Or, par définition, un mélange est une substance obtenue en mélangeant deux ou plusieurs
ingrédients différents, en certaines proportions. La réponse recherchée du mélange dépend
principalement des proportions de ses constituants. Dans le cas des mélanges, les facteurs étudiés
sont donc les proportions volumiques (Xi) des différents constituants (i) entrant dans la
formulation. La somme des facteurs est égale a 1’unité, ce qui veut dire qu’ils ne sont pas
indépendants les uns des autres. Le domaine expérimental est contraint par la relation
suivante (Tinsson, 2010) :
Y Xi=1

111.2.3.1Domaine expérimental et domaine d’étude
Pour mieux comprendre la construction des plans de mélange et mieux interpréter les résultats, on
donne une interprétation géométrique de la relation facteurs — réponses. Sous forme mathématique,

cette relation peut s’écrire :
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Y =f(x1, X2, ...xn)

Avec Y : réponse ou grandeur d’intérét.

Xi : variables ou facteurs.

f : fonction ou modéle mathématique qui explique le mieux les variations de la réponse selon les
differentes valeurs données aux xi. Cette fonction est souvent un polynéme.

111.2.3.2 Modeles mathématiques

Les propriétés d'une réponse (Y) dépendent de celles des facteurs (Xi), pour cela, le choix de la
fonction est primordial. Cette fonction peut étre représentée par un modéle mathematique
judicieusement choisi. Selon la complexité du phénomeéne dans le domaine expérimental,
I'expérimentateur peut postuler des modéles polynomiaux de Scheffé de différents degrés [Mathieu
2006], dont les plus fréquemment utilisés sont les suivants :

Y =81 x1 +p2x2+...... + Bnxn
Modeéle polynomial du premier degré a n coefficients.
Y =B1x1+p2x2+...... + Bnxn + P12 x1.x2 + P23 x2.x3 + ... + PBn-1, n Xn-1. Xn

Modele polynomial du second degré (quadratique) a [n + n(n-1) /2] coefficients.

Y =B1x1+p2x2+...... + Pnxn + P12 x1.x2 + 23 x2.x3 + ... + Bn-1, n xn-1. Xn
+B123 x1.x2.x3 +...... + Bn-2, n-1, n Xn-2.xn-1.xn

Modele polynomial du troisieme degré (cubique réduit) a [n + n (n-1) (n-2) /6] coefficients.

Pour ces types de modéles, les termes de chaque équation auraient une signification physique. Il
faut donc noter que (Mathieu 2006) :

- le modéle ne comporte aucun terme constant 0, qui n'aurait pas de signification : il correspondrait
a la réponse expérimentale lorsque les proportions de tous les composants sont nulles.

- Méme pour un degré supérieur ou égal a 2, le modéle mathématique postulé ne comporte aucun
terme carré ou cubique.

- Le modele est symétrique par rapport a tous les composants du melange.

- Les coefficients i peuvent étre interprétés comme la valeur que prendrait la réponse si le iéme

composant était pur (xi = 1, xj = 0 pour j #1).
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PARTIE Il : ETUDE EXPERIMENTALE

CHAPITRE | : MATERIEL ET METHODES
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I.1. Lieux de stage

Notre travail a été réalisé au niveau de ’entreprise Générale Condimentaire Algérie (GCA),
Tessala El Merdja Wilaya d’Alger. Ainsi que toutes les préparations de la mayonnaise ont été

réalisées au niveau de I’ISTA.

I.1.1. Présentation de ’entreprise GCA

I.1.1.1. Situation géographique

La Générale Condimentaire Algérie se situe a Route de Sidi Abbed — Birtouta — Wilaya d’ Alger
1.1.1.2. Historique

Au départ, il y avait 5 freres qui importaient les produits Lesieur France comme étant les
seuls distributeurs officiels en Algérie en ayant une exclusivité de vente et d’achat. En 2017,avec
le changement de loi en Algérie a propos de I’arrét de 1’importation de certains produits agro-
alimentaire dont Lesieur et en vue du marché importants en Algérie de ses produits,Lesieur France
et groupe Avril ont décidé d’investir sur le territoire algérien en collaboration avec ces 5 freres afin
de créer la SPA Lesieur-GCA.51% des actions sont détenues par les fréres algériens et 49% des
actions par Lesieur France .800 millions d’euros de capital ont été investie pour la création de
I’entreprise et I’achat du terrain et cela a été fait d’octobre 2017 jusqu’a aout 2018. Afin
d’encourager cela, I’agence nationale du développement d’investissement a mis en place des
avantages sur 1’achat des équipements et des machines.Une présence francaise a ét€ assuré par

Lesieur France pendant 6 mois pour le bon déroulement de 1’usine.

La GCA adopte une certaine stratégie qui consiste a sauter le plan fiscal en donnant
I’exclusivité a “MAOUADA distribution” qui s’occupe du stockage et de la vente de ses produits,

& % du chiffre d’affaires lui sera destiné.
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Pour le soulagement de 1’entreprise et la création de sa richesse des “modern threat” sont
¢laborés au niveau de 1’usine qui consiste a donner la responsabilité de certaines activités tel que :

le transport et la sous-traitance a des sociétes externes.

En son premier mois d’aolt 2018, Lesieur-GCA avait une seule ligne de conditionnement
qui produisait les pots en verre de la mayonnaise. La capacité de production a atteint les 55,7
Tonnes les premiers jours, avec un tonnage total de 2323 tonnes enregistré en fin de cette année.
Au fur et a mesure, avec 1’¢laboration des stratégies industrielles qui ont pour but d’optimiser les
processus de fabrication et avec la bonne maitrise des machines automatisees la capacité de

production s’est améliorée jusqu’a 1023 tonnes par mois.

En février 2019, une 2eme ligne de conditionnement a été mise en place spécialement pour
la production des squeezes de ketchup et de sauces vinaigrettes, la production du ketchup a
commence en Septembre 2019 et celle des vinaigrettes en Juin 2019.

Annexen®1 représente le plan de masse de I’entreprise

1.2 Matériel et équipement utilisé
1.2.1 Matériel biologique

Le matériel biologique qui a été utilisé pour la formulation de la mayonnaise et

I’aromatisation de 1’huile s’agit de :

1.2.1.1 Eufs frais : (1 ceuf d’environ 50g pour 120g de mayonnaise) : Le choix d’utiliser un ceuf
complet a pour but d’obtenir une bonne texture et une meilleure couleur, les ceufs ont été conservés

a4 °C jusqu’a leurs utilisations. Ils ont été achetés a partir du marché de la région de BLIDA.

1.2.1.2 Huile de soja : Cette huile a été fabriquée en Algérie de marque SIM (BAHIA) et ce qui a

été fourni par I’entreprise de stage.
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1.2.1.3 Thymus frais : Le thymus a été acheté du marché dela région de BLIDA
1.2.1.4 Sel : Le sel a été fabriqué en Algérie de marque ENASEL.

1.2.1.5 Jus de citron : Le jus a été concentré a partir des fruits de citron entier naturellement (et ce

qui a été fourni par I’entreprise de stage).

1.2.2 EqQuipements

Le matériel qui a été uTilisé au niveau du laboratoire est résume en annexe n°2
1.2.3 Produits chimiques et réactifs

Les produits chimiques et les réactifs qui ont été utilisés pour la réalisation du travail sont réesumeés

en annexen°3
1.3 Méthodologie
1.3.1 Essai d’élaboration d’une mayonnaise a base des ceufs frais

Notre partie expérimentale s’est basée en premicre étape sur le développement d’une
mayonnaise selon le plan de mélange. Chaque préparation a été caractérisée, des analyses physico-
chimiques (pH, acidité, teneur en sel, viscosite) et sensorielles (texture, couleur) ont été effectuées.

Toutes les préparations ont été réalisées au niveau de I’'ISTA.
L’émulsion a été préparée selon la méthode traditionnelle (classique) comme suit :

Dans un récipient, nous avons mis une masse donnée d’ceuf entier et pour laquelle nous avons
rajouté le mélange jus de citron-sel.
Ensuite, nous avons mis en marche le batteur et nous avons verse de 1’huile peu a peu pour que la

pré-émulsion se fasse, et en continue jusqu’a ce que 1’émulsion de la mayonnaise se forme.

La mayonnaise une fois préparée a été mise dans des pots en verre fermés hermetiquement.
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Afin d’optimiser le protocole de la préparation de la mayonnaise, nous avons étudié I’influence de
la quantit¢ d’huile, de sel et du jaune et blanc d’ceuf (facteurs liés a la composition) sur les
propriétés organoleptiques (texture, couleur, gout et couleur) et aussi sur la viscosité du produit

élaboré.

1.3.2 Choix du plan d'expérience

Comme le but de cette étude est d’optimiser une recette de mayonnaise, le choix s'est porté sur un
plan de mélange, qui nous permettra en premier lieu d'évaluer l'influence des facteurs sur les
réponses choisies et au final d’aboutir la détermination des valeurs optimales de ces facteurs

(Goupy et Creighton, 2002).

1.3.2.1 Optimisation et modélisation par le plan de mélange
1.3.2.1.1 Choix des facteurs et réponses
L'étape la plus essentielle dans le plan de mélange est le choix des facteurs et des réponses ainsi

que le choix des domaines d'études.

De ce fait, le début de notre travail était sur 13 émulsions a différentes proportions des constituants,
a la recherche de la préparation la plus stable du point de vue physico-chimique et sensorielle et

qui fera I’objet du reste de I’étude.

Les facteurs sélectionnés sont ceux qui sont liés a la composition :

Facteur 1 : Huile de soja
Facteur 2 : Jus de citron

Facteur 3 :(Euf entier
Ces facteurs sont considérés comme étant des factures clés de la formulation. Les autres qui sont

liés au procédé de fabrication (vitesse et temps d’agitation lors du mélange d’ingrédients, débit

d’écoulement de I’huile, température de la cuve de préparation) sont elimines de notre étude.
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1.3.2.1.2Niveaux de Facteurs retenus

Les niveaux des facteurs désignent en fait la quantité minimale et maximale qu’on pourrait ajouter
au niveau de notre formulation. Ces valeurs sont établies selon une recherche bibliographique
entreprise dans ce sens et selon aussi une réglementation et des normes limitant I'utilisation de ces
produits (Tableau 9). Les niveaux des facteurs retenus sont précisés au niveau du tableau 9

Tableau 9: Valeurs théorique pour chaque facteur

Ingrédients Valeur (%) Référence
Huile de soja 70 CODEX STAN 210-1999
Jus de citron 0,3-0,5 CODEX STAN 47-1981
Euf entire 20 CODEX STAN 212-1999

Tableau 10 : Facteurs retenus et leurs niveaux

Quantité o )
Minimum(g) Maximum(g)
Facteurs
Huile de soja 120,35 188,825
Jus de citron 4,15 10,375
(Euf entier 12,45 74,7

1.3.2.1.3 Modele mathématique et plans adopté

L'objectif étudié renvoi a ['utilisation d'un modele polynomial non linéaire. Le modeéle
mathématique adopté dans ce cas est celui du second degré. 1l s'agit d'un modele a trois facteurs
qui sont: I’huile, le jus de citron et I’ceuf. On ne tient compte en fait que des facteurs qui varient
dans le plan de mélange. Ce modele est représenté par la formule suivante :

Y=ao+ aiX 1 + az X2 +as X3 +a4 X1 X2 + as X1 X3 + a6 X2 X3 +a7 X211 + asX?22 + a9 X?33

Ou:

Y : est désigné comme étant la réponse.
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X1, X2, X3 :sont les teneurs respectives des trois facteurs : huile de soja , jus de citron , ceuf entier
ao:

a1, a2, as, a4, as , as, a7, as, ag . représentent des coefficients constantes inconnus.

1.3.2.1.4 Construction du plan d'expérience
Les facteurs et les niveaux sélectionnés sont introduits dans le logiciel. Le but est d'éviter en
fait les calculs matriciels fastidieux et compliqués. L'introduction des différents facteurs avec leurs

niveaux a donné les recettes ou les formules illustrées dans le tableau 11.

Apreés avoir introduire les différents facteurs et leurs niveaux au niveau du logiciel MODDE
6. Le but est d'éviter en fait les calculs matriciels fastidieux et compliqués, nous avons obtenu les
formules illustrées dans le Tableau 11. De ce fait, le model a utilisé sera un modéle quadratique de

degré 2.

Tableau 11 : Matrice du plan de mélange adoptée durant I’expérimentation

Essais | Huile(%o) Sel (%) | Jus de Citron(%) | Eufs(%)
1 78 1 5 16
2 58 1 ) 36
3 59 1 4 36
4 745 1 3.5 21
5 91 1 2 6
6 88 1 5 6
7 745 1 3.5 21
8 61 1 2 36
9 68 1 5 26
10 89 1 4 6
11 71 1 2 26
12 60 1 3 36
13 745 1 3.5 21

1.3.2.1.5 Représentation geométrique des melanges
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On utilise un triangle équilatéralpour représente les mélanges a trois composants. Les
produits purs sont aux sommets du triangle équilatéral. Un point de la surface intérieure du triangle
équilatéral représente un mélange tertiaire. Les compositions de chaque produit se lisent sur les
cotés du triangle. Les propriétés géométriques du triangle équilatéral assurent que contrainte

fondamentale des mélanges est bien respectée.

1.3.2.1.6 Sélection des réponses indépendantes
Le choix des réponses s'est porté sur les résultats des déterminations qui influent sur
I'objectif étudié et qui présentent par conséquentes variations notables entre les essais. Les autres
résultats qui présentent peu ou pas de fluctuation entre les échantillons formulés ne seront pas pris
en compte.De ce fait, on a opté pour six réponses qui sont les suivantes:
Réponse 1 : pH
Réponse 2 :Acidité titrable
Réponse 3 : Taux de chlorure
Réponse 4 : Viscosité
Réponse 5 : Couleur
Réponse 6 : Texture
1.3.2.1.7. Model mathématique du plan de mélange
L’objectif étudié renvoi a I’utilisation d’un model polynomial. Il s’agit d’'un modele a 3 facteurs
qui sont: huile de soja, jus de citron, sel. Ce modéle est représenté par la formule suivante:
1.3.2.1.7.1 Modélisation
La modélisation mathématique et sa vérification sont menées selon le schéma suivant :
- Tests statistiques (test de validité) : le R?, le R? ajusté,
- Calcul de coefficients du modeéle,
- Tracés des courbes de la variation de la réponse en fonction de chaque facteur et des courbes
ISO-réponses,

- Traces de la variation des valeurs expérimentaux en fonction de valeurs prédites.

1.3.3 Formulation de la mayonnaise aromatisée a base des ceufs frais
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1.3.3.1 Préparation de la matiere séchée du Thymus

Environ 1 kg des feuilles de la plante ont été achetés bien nettoyés avec 1’eau de robinet, afin
d’éliminer toutes les poussiéres et puis essuyés a l'aide du papier absorbant (Figure 1 en annexe
n°4). Apreés I’égouttage, nous avons noté la masse initiale de 1’échantillon puis, la plante a été

séchée a 45 °C dans une étuve ventilée.

Il faut préciser la consigne de température de 1'étuve, le temps de sé€jour et la taille de 1’échantillon
testé. Méme si cette taille n'est pas en général critique, le temps de séjour dans 1’étuve doit étre
adapté au rapport surface/volume. La meilleure durée est « jusqu’a poids constant » pour atteindre
la masse séche. L'air présent dans I’é¢tuve peut étre augmenté par la vapeur émise par les
¢chantillons séchés en fonction du renouvellement de I'atmospheére interne de 1’étuve. Dans notre

cas on a procédé a un séchage d’environ une semaine a 45°C.

La perte de poids a été calculée par la différence de pesée avant et aprés séchage. La matiere

végétale a été stérilisée par des rayons pendant 3 minutes avant d’étre infusée.

1.3.3.2 Infusion de I’huile de soja avec des feuilles du Thymus séché.

Nous avons infusé I'huile de soja aux thymus dans des fioles de 1L a 1’abri de la lumiére
(Figure 6 en annexe n°4) a une concentration 3%. Le choix de cette concentration a été validé suite
aux résultats d’une analyse sensorielle d’un projet tuteuré qui a été fait au niveau de I’'ISTA (Saad
et al 2020). Entre les trois concentrations testées (1, 3 et 5 %) ils ont opté pour une concentration

de 3 % et ce qui a été la plus appréciée par les panélistes.

Apreés infusion, les fioles ont eté stockées a une température de 25 + 0,02 °C pendant 15 jours
(MA 1) et 75 jours (MA 2). Une analyse microbiologique et le suivi du profil des acides gras (AG)

d’huile infusée par thymus sont realisées.

1.3.3.3.Elaboration de la mayonnaise aromatisée
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Dans I’objectif d’étudier 1’effet d’enrichissement de 1’huile de soja en thymus sur les propriétés
physico-chimiques, microbiologiques et la qualité organoleptique de la mayonnaise, celle-ci a été
fabriquée a I’échelle de laboratoire (ISTA).

Les échantillons ont été préparés selon le protocole suivant (quantité exprimé en %):

- on mélange 1’ceuf (25,95%) avec le sel (1 %) et le jus de citron (2%) lentement a 1’aide
d’un mixeur a vitesse réduite et a sens unique, puis on ajoute progressivement 71 % d'huile
végétale. Apres I’obtention d’une masse dense et homogene, a ce moment, la vitesse est réglée au
maximum. L’opération de mélange est fixée a 10 min. Les échantillons de mayonnaise obtenus ont
été placés dans des pots en plastique alimentaires. Les analyses physico-chimiques,
microbiologiques et sensorielles ont été effectuées sur I’ensemble des échantillons de la
mayonnaise en JO, J11, J22, J33, J45.

- Echantillon 1 : mayonnaise élaborée par 1’huile de soja infusée en thymus pendant 15 jours
(MAL).

- Echantillon 2 : mayonnaise élaborée par I’huile de soja infusée en thymus pendant 75 jours
(MA 2).

- Echantillon 3 : mayonnaise élaboré par 1’huile de soja vierge (  MT témoin blanc)

1.3.4 Caractérisation physico-chimique, microbiologique et sensorielle

1.3.4. 1 Caractérisation physico-chimiques

L’analyse physico-chimique est effectuée afin de juger le contenu des produits alimentaires,
c'est-a-dire : la quantité de certaines substances par exemple : le sel, les acides organiques, des
graisses, des additions étrangéres et des metaux.
Les analyses physico-chimiques des échantillons ont été effectuées au niveau du laboratoire de
I’entreprise GCA (LESIEUR) correspondant a la détermination des paramétres suivants:
A. pH;

B. Teneur en sel;
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C. Teneur en humidite;

D. Teneur en matiere grasse.

e. Viscosité

f. Couleur

g. Acidité

Ces analyses ont été appliquées pour la mayonnaise commerciale et les mayonnaises formulées
préférées d’apres les analyses sensorielles.

Les présentes méthodes sont des méthodes officielles de 1’entreprise GCA (LESIEUR)

L’ensemble des modes opératoires d’analyses physicochimiques sont représenté en annexe n°5

1.3.4.1.1. Détermination de ’acidité (exprimée en acidité acétique)
Méthode automatique (pH-métre)

La présente méthode est une méthode interne, et s'appuie sur les normes suivantes : NF EN 1SO 12147
: 1996 EN ISO 3696 : 1995

1.3.4.1.1.1. Principe

Une prise d’essai est mise en solution dans de I’eau. Un dosage acido-basique est ensuite réalisé
avec une base forte, I’hydroxyde de potassium. Le point d’équivalence est obtenu par suivi du pH
du mélange réactionnel, ou par virage de couleur a I’aide d’un indicateur coloré. L’équation de la
réaction est la suivante :

RCOO H*™=RCOO +H*

KOH = K" + OH"

RCOO H * + KOH => RCOOK + H,0
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1.3.4.1.2. Détermination de la couleur L*a*b d’une mayonnaise

1.3.4.1.2.1 Principe

Un systéme d’éclairage (lampe a xénon) envoie une lumiére sur I’échantillon a analyser. Cette
lumiére est réfléchie et vers le récepteur de 1’appareil qui comprend 3 capteurs filtrés pour que leur
sensibilité corresponde a celle de 1’ceil humain. Les valeurs tristimulus X, Y et Z sont calculées par

un microprocesseur et sont ensuite converties dans 1’espace chromatique L*a*b
1.3.4.1.3 Détermination de la viscosité — Méthode Brookfield

1.3.4.1.3.1 Principe

Un mobile (cylindre ou disque) est entrainé par un moteur synchrone.

Celui-ci tourne a vitesse constante autour de son axe et dans 1’échantillon.

La résistance exercée par le fluide sur le mobile, résistance traduisant la viscosité du fluide,
provoque la tension d’un ressort en spirale, cette tension est traduite par une indication numérique

sur le cadran de I’appareil.

1.3.4.1.3.2Expression des résultats

L’unité internationale de viscosité est le Pascal par seconde (Pa/sec) :
1 Pa/sec = 10 poises = 1 000 centipoises

1.3.4.1.4 Détermination de la teneur en chlorure

1.3.4.1.4.1 Principe

Le principe est celui de la méthode de Mohr : une prise d’essai est mise en solution dans de 1’eau.
Un dosage d’oxydoréduction est réalis¢ avec une solution de nitrate d’argent. Le point
d’équivalence est obtenu par potentiométre, a I’aide d’une ¢électrode d’argent combinée. L’équation
de la reaction est la suivante :

Ag +e =Ag

Cl=Cl+e

Ag* + ClI"=>AgClI
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1.3.4.1.4.2Expression de résultats

La teneur en chlorures, exprimée en pourcentage massique est donnée par 1’expression suivante : [C1]

= (Veq X[AgNO3]x Mx100 /1000 xm)

Avec :

[CITT lateneur en chlorures exprimée en %

M la masse molaire du chlore, soit 35,45 g/mol ou 58,4 g/mol pour NaCl.

Veqg  le volume a I’équivalence, en ml, d’hydroxyde de potassium utilisé pour le titrage.
[AgNQ3] la concentration du nitrate d’argent ayant servi pour le dosage, soit 0,1 mol/l.

m :la masse exacte, en g, de la prise d’essai.

1.3.4.1.5 Détermination du pH

1.3.4.1.5.1 Principe

Une sonde de pH constituée d’une électrode de verre et d’une électrode de référence est plongée
dans la solution a analyser. La différence de potentiel électrochimique qui s’établit entre les deux
électrodes sera fonction de la concentration en ions HzO", et donc proportionnelle a la valeur du
pH.

1.3.4.1.1.6 Détermination de la teneur en eau

1.3.4.1.1.6.1 Principe

Une prise d’essai est placée sur un cristallisoir puis séchée a I’étuve avant d’étre refroidie dans un
dessiccateur. La prise d’essai est alors pesée.

L’opération de séchage est renouvelée jusqu’a I’obtention d’une masse constante.
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1.3.4.2 Caractérisation microbiologique

Selon la réglementation algérienne focalisée dans 1’arrété interministériel du 08 chaoual 1438
correspondant au 02 juillet 2017 fixant les criteres microbiologiques des denrées alimentaires, le
contréle de la conformité de la qualité microbiologique de la mayonnaise et les autres sauces

condiments consiste a la recherche des germes suivants :

- Germes aérobies a 30°C
- Levures et moisissures

- Escherichia coli

- Salmonella

- Staphylocoques a coagulase +
Ainsi que :

- Enterobacteriaciae
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1.3.4.2.1 Préparation de I’échantillon

Le prélevement de la mayonnaise a été réalisé dans les conditions aseptiques entre deux flammes
de becs benzénes pour une quantité de 100g disposé dans une boite stérile bien fermée afin de

travail sous la hotte a flux laminaire.
1.3.4.2.2 Préparation de la solution mére

Nous avons commenceé par la préparation du diluant eau sel peptone (90 ml) dans flacons et les
stériliser dans I’autoclave pendant une heure, ensuite la préparation de la solution meére 90 ml +
10g de produits, par pesage de 10g de produits dans la balance de précision et les ajouter audiluant
en assurant une bonne homogeénéisation. Nous avons préparé 12 tubes a essai remplis avec 09 ml
de diluant 06 tubes. Prélever 1ml de la solution mére et 1’ajouter a la dilution 10.Prélever 1ml de
la dilution 107 et I’ajouter a la dilution 1072 ainsi de suite jusqu'a la dilution, 10°. Pour le

Salmonella, la préparation de solution mere est différente (225 ml de diluant+25g de produits)
1.3.4.2.3 Dénombrement d’Escherichia coli

Pour la recherche du germe Escherichia coli les dilutions & préparer sont : SM, 10, 102 en utilisant
le milieu de culture VRBG et ensemencer le produit en profondeur et incuber les boites pétri
pendant 48h a une température de 44 °C.

1.3.4.2.4 Dénombrement des levures et Moisissures

Pour la recherche des Levures et Moisissures, les dilutions a préparer sont : SM, 107, 102, en
utilisant le milieu de culture OGA et ensemencer le produit en profondeur et incuber les boites pétri

pendant 05 jours a 37 °C.
1.3.4.2.5 Dénombrement Salmonella

Pour la recherche du germe Salmonella, les dilutions & préparer sont : SM, 1071, 10%en utilisant le
milieu de culture Hekteon et ensemencer le produit en surface et incuber les boites pétri pendant
24ha37°C
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1.3.4.2.6 Dénombrement des Staphylocoques a Coagulase Positif

Pour la recherche du germe Staphylocoque a Coagulase Positive, les dilutions a préparer sont : SM,
10, 102, en utilisant le milieu de culture Baird Parker et ensemencer le produit en surface et
incuber les boites pétri pendant 48 h a 37 °C, puis une confirmation est nécessaire a I’aide du Test

de la catalase et de la coagulase.
1.3.4.2.7 Dénombrement des Germes aérobies a 30°C

Pour la recherche des germes aérobies a 30°C, les dilutions & préparer sont : SM, 102,102, en
utilisant le milieu de culture PCA et ensemencer le produit en profondeur et incuber les boites pétri
pendant 72 h a 30 °C

1.3.4.2.8 Dénombrement des Entérobacteriacea

Pour la recherche des Entérobacteriacea, les dilutions a préparer sont : SM, 101, 1072, en utilisant
le milieu de culture la gélose Drigalski et la gélose EMB et ensemencer le produit en profondeur
et incuber les boites pétri pendant Incuber a (30 °C, 35 °C ou 37 °C) £ 1 °C pendant 24 h £ 2 heures

puis faire la sélection des germes recherchées.

1.3.4.3 Etude sensorielle

L'analyse sensorielle est extrémement importante dans la fabrication d’une mayonnaise
(Avramescu et al., 2014). Les indicateurs de la qualité organoleptique des échantillons de la
mayonnaise ont été déterminés selon les critéres suivants: aspect, couleur, odeur, gout et texture.

L'évaluation organoleptique a éte réalisee par un panel constitué de 30 dégustateurs.

Dans notre travail, nous avons étudié les caractéristiques sensorielles suivantes :
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1.3.4.3.1 Aspect

D’abord un contrdle primordial a coup d’ceil pour déceler une anomalie sur 1’échantillon si elle
existe, ensuite il faut distinguer si le produit est consistant ou liquide par la méthode simple

d’écoulement du produit (Toussain, 2003).

1.3.4.3.2 Odeur

L’odeur du produit est détectée par les récepteurs olfactifs dans le nez si elle est agréable ou

désagréable (Itab, 2019).

1.3.4.3.3 Gout

Elle est détectée apres la dégustation du produit par les bourgeons gustatifs de la bouche, les saveurs

qu’on peut déceler sont le sucré, salé, acide, amére et piquant (Briand, 2018).

1.3.4.3.4 Couleur

La couleur d’un aliment est importante dans le choix de ce que I’on mange, détectée par la vue

(Toussain, 2003).
1.3.4.3.5 Texture

L’analyse de texture consiste donc a analyser un produit alimentaire du point de vue de la sensation

ressentie lorsque ce produit est mis en bouche avant son ingestion (Picard, 2013).

1.3.4.4 Déroulement de I’analyse

Le panel sensoriel a été composé de 30 dégustateurs non qualifiés. Ces derniers ne sont pas des
fumeurs, n'avaient aucun parfum et n’avaient consommé aucune nourriture ou boissons qui

pourraient influencer leurs perceptions pendant une période d'une heure avant I'analyse.

L’analyse sensorielle a été réalisée selon le test hédonique pour évaluer d’une fagon

générale le degré d’appréciation du produit €laboré.
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Les échantillons (Mayonnaise aromatisée, Témoin et Mayonnaise industrielle de marque Lesieur)
de 50 g ont été présentés simultanément dans des pots en verre et codifiés. Les sessions d’évaluation

ont été effectuées de fagon séparée pour qu’il n’ait pas influence entre les membres du panel.

Nous avons demandé aux dégustateurs d’évaluer chaque échantillon codé selon une échelle
d’intensité universelle allant de 1 a 5 points pour chaque attribut. 1 = Extrémement inappréciable,
5 = Extrémement appréciable et de remplir le bulletin en se basant sur 1’analyse organoleptique des

produits: lI'aspect, le gout, la texture et la couleur.

CHAPITRE Il : RESULTATS ET DISCUSSIONS
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I1.1 Résultats d’optimisation de la formule par approche réponse de surface

11.1.1. Analyses des effets des facteurs sur les réponses

Une matrice de corrélation (Tableau 12) a été établie entre I'ensemble des variables (prises
deux a deux). Le but de cette notion est de détecter les corrélations éventuelles entre toutes les
réponses, pour identifier les réponses dépendantes et les écarter de la matrice d’expériences. Car,
lorsque deux réponses sont dépendantes, elles sont systématiquement gouvernées par le méme

mécanisme. On considérera que les réponses sont corrélées si R > 70%.

On remarque de cette matrice que la viscosité, la texture et la couleur sont dépendantes. On
se propose alors d’écarter la contrainte seuil chlorure du fait de leur faible coefficient de prédiction.
Ce qui concerne le pH, nous avons remarqué qu’il interagit avec 1’acidité. De ce fait, nous

tenons compte d’une seule réponse qui est le pH.

Tableau 12 :Matrice de corrélation réponse —réponse

pH Acidité Viscosité Chlorure Texture Couleur
Ph 1 -0,978933 |-0,0888171 |-0,533697 0,117929 |-0,165591
Acidité |-0,978933 1 0,0369399 0,568047 -0,148882 |0,123381
Viscosité |-0,0888171 |0,0369399 |1 -0,0823908 |0,779387 ||0,814539
Chlorure|-0,533697 0,568047  |-0,0823908 (|1 -0,345859 |-0,316633
Texture (0,117929 -0,148882  |0,779387 -0,345859 1 0,802068
Couleur |-0,165591 0,123381  |0,814539 -0,316633 0,802068 |1

11.1.2 Modélisation en surface de réponse
D’apres les résultats de modélisation en surface de réponse obtenus, nous pouvons noter que
le pH, I’acidité, la viscosité, la texture et la couleur sont de bonne qualité au sens statistique (R%est
supérieur a 0,70) par contre le taux de chlorure est de médiocre qualité car, le pouvoir prédictif

QZest bas en comparaison aux autres.
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Le choix des réponses s'est porté sur les résultats des déterminations qui influent sur I'objectif

étudié et qui présentent par conséquent des variations notables entre les essais. D’aprés les résultats

physico-chimiques et organoleptiques obtenus de chaque essai les réponses retenues pour la

réalisation d’un plan d’expérience sont les suivantes :
- Réponse physico-chimique : pH
- Réponse organoleptique : viscosité

Investigation: mayonnaise imene (PLS, comp.=5)
Summary of Fit
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1 Model validiy
[ Reproducibility
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DF=7 Y-miss=0

Texture Couleur

Figure 10:Histogramme surface de réponse

11.1.3 Détermination des coefficients du modele postulé

Aprés avoir introduire les résultats des essais sur le logiciel MODDE 6, nous avons obtenu

les valeurs des coefficients du modéle.

Les coefficients inconnus du modele ont été calculés pour chacune des réponses a 1’aide de

la régression PLS exécutée par le logiciel. Les modéles mathématiques obtenus peuvent s'écrire

donc de la maniére suivante :
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pH = 3,61538 + 0,00872257 X 1- 0,303348 x2 + 0,0216662 X3 + 0,02299x1 X2- 0,00417299 X1 Xs-
0,0225735 x2 X3 +0,000764691x11 - 0,0111334 X222 + 0,00760391x?33

Viscosite = 345,182 + 13,7624x 1+ 5,10735x2- 14,1881 x3- 9,04148 xa1 X2+ 52,6292x1 Xs+
7,27201x2 X3 - 48,559%?11 + 28,0856x%22 - 54,9404 x%33

ou:

X1 représente I’huile de soja,

X2 représente le jus de citron,

Xz représente 1’ ceuf.

I1.1.4 Etude de I’effet des facteurs sur les réponses
Une fois validés, ces modeles mathématiques sont ensuite représentés graphiquement par
des courbes dites courbes d'iso-réponses. Le réle de ces graphiques étant de représenter les
différentes relations entre les facteurs composants un modéle mathématique prédictif dans les
limites du domaine d’étude. Ils nous permettent ainsi de comparer plus efficacement les
effets des facteurs et leurs impacts sur la réponse et de déceler ainsi le comportement du

systeme étudié.
Les valeurs de R? signifient que les modéles expliquent bien les résultats, et les valeurs de R?
ajusté confirment que les modeles expliquent bien les résultats et que I’ajustement est d’une bonne

qualité. Les modeles sont donc bien ajustes, seront déclarés globalement significatif (Tableau 13).

Tableau 13 :Valeurs de R? et R? ajusté

Valeurs pH Viscosité
R? 0,964 0,878
R? ajusté 0,938 0.791

11.1.4.1Tracés des valeurs predites en fonction des valeurs observées
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Pour se convaincre que le modele quadratique peut étre accepte, tracons la variation des valeurs
prédites en fonction des valeurs observées. Considérons comme bonne la concordance entre les

valeurs observées et calculées a I’intérieur du domaine, le modéle quadratique est jugé valide.

Prediction Plot
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Figure 11 : Variation des valeurs de pH et de viscosité prédites en fonction des valeurs observées

pour le mélange ternaire huile —jus de citron— ceuf.

D’apres les graphes obtenus, nous pouvons noter qu’il existe une variation proportionnelle
entre la quantité des ceufs et le pH et que la teneur en huile joue un réle important sur la valeur du
pH. Ceci s’explique par le taux et la composition en acides gras présent. Par contre, le jus de
citron diminue la valeur du pH.

Nous avons remarqué que la viscosité est proportionnelle aux facteurs huile et ceuf a un
seuil donné et au-dela de ce seuil elle deviendra inversement proportionnelle.

Ceci s’explique par effet émulsifiant du jaune d’ceuf qui permette de garder les gouttelettes
dispersées malgré les forces gravitationnelles. Dans la mayonnaise, ce sont les molécules tensio-
actives contenues dans le jaune d'ceuf (Lécithine)

Ces résultats révélés sont confirmées par les courbes d'iso réponses illustrées dans les

figures ci-dessous :
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Figure 12 : Représentation graphique des courbes iso-réponses au sein du domaine d’étude de la
réponse Vviscosité
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Figure 13 : Representation graphique des courbes iso-réponses au sein du domaine d’étude de la

réponse pH.

D’apres ces courbes, nous pouvons révélés que I'augmentation graduelle du volume en huile

accroit de fagon spectaculaire le pH de la mayonnaise ainsi que pour les ceufs (Figure 13) jusqu'a
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atteindre des valeurs maximales. Par contre, nous pouvons confirmer, 1’effet négatif de
I’augmentation du jus de citron sur cette réponse.
D’apres la figure 12, nous pouvons constater la grande influence qui exercent ces trois

facteurs sur la réponse viscosité.

11.1.4.2 Optimisation de la formule

Faisant suite aux resultats revelés, nous pouvons déduire notre formule optimale(Tableau
14).Afin de déterminer cette formule: il faut préciser ce que nous désirons maximiser ou alors
minimiser comme réponse. De ce fait, nous choisissons de maximiser le pH et minimiser la
viscosité selon la réglementation.

L’optimum se déduira par dérivation d'équation du modele pour trouver les valeurs x des
niveaux des facteurs conduisant a 1’extrémum. Ainsi les résultats d'optimisation ont donné la

formule suivante :

Tableau 14: Représentant la formule optimale.

Facteur Teneurs (%)
Huile 71.05
Sel 01
Jus de citron 02
(Euf entier 25,95

Cette formule présente ainsi un pH de 4,045 et une viscosité de 375,374 (poise)
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11.2 Caractérisation physico-chimique de I’huile de soja

I1.2.1 Profil d’AG d’une huile de soja vierge et huile in fusionnée par thymus

L’huile de soja est I’une des huiles les plus pauvres en acide gras saturé, elle est riche en
acide gras insaturé(Roussel, 2006), elle est riche en acide linoléique (50 a 60%) et oléique (20
a30%) ainsi qu’au tocophérol (10 a 170mg /100g). Toutefois, elle contient aussi une proportion
non négligeable d’acide linolénique (5 a 9%) ce qui provoque une certaine fragilité a chaud (Dupin,

1992), et elle ne contient pas de cholestérol (Roussel, 2006).

Les résultats d’analyse des acides gras de I’huile aromatisée par les feuilles duThymus

durant les 75 jours d’infusion sont représentés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 15 : Profil d’AG d’huile de soja au cours du stockage

Composition Jo J15 J45 J75
Acide palmatique(%) 9,35 10,75 11,12 13,45
Acide palmitoléique(%) 0,07 0,11 0,20 0,33
Acide stéarique (%) 3,45 3,05 3,04 2,88
acide oléique Cis (%) 22,95 22,26 23,31 25,69
Acide linoléique cis (%) 51,88 52,91 53.43 59 .58
Acide palmitique trans(%) 0,39 0,51 0,50 0,73
Acide linolénique cis (%) 5,46 7,16 6,26 7,67
Acide linolénique trans(%) 0,57 0,45 0,41 0,39
Acide arachidique (%) 0,3 0,40 0,48 0,53
Acide gadoléique(%) 0,23 0,40 0,51 0,87
Acide béhénique(%) 0,53 0,37 0,37 0,32
Acide érucique (%) 0,13 0,13 0,23 0,41
Acide lignocérique (%) 0,19 0,17 0,13 0,10
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Tableau 16 : Résultats de caractérisation physico chimique d’huile de soja au cours du stockage

Parametres JO J15 J45 J75
Acidité oléique (%) 0,01 0,08 0,08 0,10
Indice de  peroxyde | 0,17 0,27 0,96 1,8
(meqO2/kQg)
Teneur en eau (%) -0,003 | 0,016 0,019 0,20

D’aprés les résultats obtenus, nous avons remarqué que les pourcentages d’acides gras
présents dans huile augmentent au cours du temps. Acide principale d’huile (linoléique) qui passe
de 51,43% a 59,88% ainsi qu’acide oléique de 22,26 % a 25,69%. Les acides gras insatures
(comme oméga »3 et » 6) donnent aux huiles un profil lipidique trés intéressant, mais ils accélérent
¢galement leur oxydation. La composition en acides gras d’une huile joue donc un réle important

dans son potentiel oxydatif (Marie et al 2020).

L’acidité¢ de I’huile de soja infusion née a JO analysée dans notre étude a été (estimée a
0,01% ; cette valeur est inférieure a celle exigée par le Codex alimentarius (STAN 23-1981)
(0,03%).

Durant I’infusion, 1’acidité des échantillons d’huile de soja a augmenté de 0,01% a 0,10 %
cela est du probablement a la présence d’eau lors d’incorporation d’huile par les feuilles de thymus
séchee et ce qui induit & une I’hydrolyse des triglycérides (TG) et I’accumulation des acides gras

libre(AGL) est responsable de 1’acidification de ce corps gras.

Cette réaction est catalysée par divers facteurs, on en cite les traces d’eau, la chaleur et les

rayons solaires (Guillaulin, 1969).

La mesure de I’oxydation d’un corps gras en temps réels se fait par la mesure de I’indice de
peroxyde (IP) ; une valeur élevée de cet indice signifie que le corps gras(CG) est rance (Frenot et
Vierling, 2001)
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L’IP constitue 1’un des critéres utilisé¢ dans 1’appréciation de la qualité des huiles. 1l sert a
¢valuer 1’état d’oxydation d’une huile au cours du stockage ; la valeur de cet indice chimique ne

doit pas dépasser 10 mEq O / kg (Snima, 2003)

La valeur de I’IP de I’huile fraiche (avant incorporation et stockage) est de 0,17 mEq O2/kg
; tandis qu’huile infusionnée apres 75 jours a une valeur de 1,8 meq O2/ kg. Donc durant le stockage

(I’infusion), il s’est produit une peroxydation d’huile.

Selon Constantin (2000) et Judde(2004), cette augmentation serait due a 1’apparition de
composés peroxydés (ROQO°®) a partir des radicaux libres instables (R°) des AGI. De plus, la
formation de ces peroxydes pourrait étre influencée par 1’action de la chaleur et la destruction des
tocophérols présents dans 1’huile ; ces composés de la partie insaponifiable de I’huile jouent un
role antioxydant (Constantin, 2000 ; Judde, 2004). Les peroxydes se forment et s’accumulent

avec 1’augmentation de la durée de stockage.

Lors de notre étude, nous avons trouvé une valeur maximale de la teneur en eau pour huile
infusionnée par thymus pendant 75 jours (0,20%), alors que la valeur minimale est enregistrée pour
huile vierge (-0,003%).Par ailleurs ces fluctuations de valeurs peuvent étre reliées au processus
métabolique qui pourrait survenir a l'intérieur des feuilles de thymus, ainsi peut étre expliqué par

un séchagede la matiére végétale insuffisant.

11.2.2 Caractéristiques physico-chimiques de la mayonnaise

Dans cette partie, nous sommes intéressés a ’analyse physico-chimique de différentes types
de mayonnaise aromatisée (MA1, MA2 , MA3, MA4 ), mayonnaise témoin non aromatisée (MT1,
MT2) et mayonnaise témoin industrielle (MT3, MT4) et cedans le but de faire une comparaison
entre les trois échantillons pour pouvoir suivre le vieillissement des trois produits en prenant en
considération le facteur temps : JO (jour de la formulation) J11 , J22, J33 et J45 dans des
températures d’incubation différentes 4 °C, 25 °C .

MAL : Echantillon d’infusion 15ja 4 °C MAZ : Echantillon d’infusion 15 j a 25°C
MA3 : Echantillon d’infusion 75 j a 4 °C MA4 : Echantillon d’infusion 75 j a4 25°C
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11.2.2.1 Acidité
Les résultats de la variation d’acidité des mayonnaises élaborés (MA1, MA2, MA3, MA4, MT1,
MT2)et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a 4 et 25 °C sont

représentés dans la Figure 14 respectivement (tableaux en annexe n°6)

EMA1 mMA2 mMA3 m MA4 mMT1 mMT2 MT3 MT4

08
0,7
0,6 -
05 -
04 -
03 -
02 -
01 -

Acidité (%)

JO J11 122 133 145

Période ( jours)

Figure 14 : Représentation graphique du suivi de la variation de I’acidité titrable des
mayonnaises €laborées (MAL, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle
(MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11,J 22, J 33, J 45.

L’acidité des mayonnaises préparés sans et avec thymus (MAL1,MA2, MA3,MA4, MT1let MT2)
marqué une augmentation légére durant le stockage ; avec des valeurs qui ont varié de 0,64 % a
0,72 %. Par ailleurs, MT3et MT4 reste stable (0,50%).

D’aprés la figure 14, I’acidité de MA1 a une valeur de 0,64 et 0,65 pour MA2, 0,64 pour
MAZ3et0,65pourMA4 qui va étre augmenter au cours du stockage, nous avons constaté que la

température et le temps d’infusion n’a aucune influence sur I’acidité titrablede la mayonnaise.

Nous expliquons, I’augmentation de 1’acidité quipeut étre causé par I'nydrolyse de triglycérides et
l'augmentation conséquente des acides gras libres (Uluko et al., 2015). Et le maintien de la
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mayonnaise industriel a une acidité de 0.55% qui est expliquer par la présence des additifs

alimentaires.

11.2.2.2 pH
Les résultats de la variation de pH des mayonnaises élaborés (MA1, MA2, MA3, MA4, MT1,
MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de 1’entreposage a 4 et 25 °C sont

représentés dans la Figure 15 respectivement (tableaux en annexe n°6)

EMA1l mMA2 mMA3 mMA4 mMT3 mMT4 mMT1 = MT2

Jo J11 J22 J33 J45
période (jours)

Figure 15 : Représentation graphique du suivi de la variation du pH des mayonnaises élaborées
(MAL, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours
d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11,J 22,J 33, J 45.

Le pH des mayonnaises expérimentaux a ét¢ mesuré pendant le jour d’élaboration(J0) et au
cours de 45 jours de stockage a deux différentes températures (4°C et 25°C) (figurelb). Il a été
constaté, une diminution des valeurs de pH dans I’ensemble des mayonnaises testés ; soit les
teneurs qui ont variées de 3,86 a 3,13 en moyenne pour la mayonnaise aromatisée et de 3,35 a 3,31
en moyenne pour la mayonnaise industrielle.

Durant toute la période expérimentale, I'échantillon témoin (MT1, MT2) a présenté de faibles
résultats encomparaison aux autres produits aromatisés par thymus,un pH de 3,2 pour MAL, et pH
= 3,38 pour MA2 , 3,81 pour MA3 et 3,86 pour MA4 , nous avons constaté que la température de

stockage ainsi que le temps d’infusion ontinfluencé sur le pH des mayonnaises aromatisées .
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Et en fin de stockage, les valeurs de pH ont noté une évolution Iégérement décroissante pour les
mayonnaises aromatisees tandis que MT3, MT4 reste stable.

Ces résultats montrent que le pH et 1’acidité des quatre échantillons sont stables. Un pH <4
élimine le risquede développement des bactéries pathogénes.

11.2.2.3 Teneur en sel (NaCl)

Les résultats de la variation de la teneur en sel des mayonnaises élaborés (MA1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a
4, 25, 40°C sont représentés dans la Figure 16 (tableaux en annexe n°6)

EMA1l mMA2 mMA3 MA4 mMT1 mMT2 MT3 MT4

i

—
=
—

i
—
]

—

i

teneur en sel (%

JO J11 122 133 145

Période (jours)

Figure 16 : Représentation graphique du suivi de la variation de teneur en sel des mayonnaises
élaborées (MAL, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au
cours d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11, J 22, J 33, J4
Selon la figure 16, nous avons constaté que la teneur en sel reste stable pour les mayonnaises
aromatisées (MA1, MA2, MA3, MA4) ainsi que témoin blanc (MT1, MT2) au cours du stockage
a une moyenne de 1,15% .donc on a noté que la température et le temps d’infusion n’a aucune
influence. Tandis que MT3 et MT4 présente une valeur plus élevé que les autres, celle-ci est

expliquer par la différence dans la composition de chaque formule.
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L’ajout de sel a la mayonnaise vient de la nécessit¢ d’améliorer la sapidité a la
consommation, il permet aussi de ralentir le développement de certains micro-organismes et par
conséquence, il aide a I’amélioration de la durée de conservation. Il est utilis¢ a une dose précise
selon le poids de la mayonnaise.

A une forte dose la mayonnaise devient trop salée d’une part. D’autre part,une
consommation trop élevée de selpeut provoquer 1’augmentation des taux de sodium dans le sang
et donc augmenter le risque d’une tension artérielle élevée, de cardiopathies et de maladies
cérebrovasculaire.

En revanche, a faible dose, le goGt devient déplaisant et la mayonnaise devient désagreable
a la consommation (Depree et Savage, 2001)

11.2.2.4 Viscosité

Les résultats de la variation de la viscosité des mayonnaises élaborés (MA1, MA2, MA3, MA4,
MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a 4 et 25 °C sont
représentés dans la Figure 17 (tableaux en annexe n°6)

EMA1l mMA2 mMA3 MA4 mMT3 mMT4 MT1 MT2

700 lJT- II II II

viscosité (P)

jo j11 22 j33 j45
période (jours)

Figure 17 : Représentation graphique du suivi de la variation de la viscosité des mayonnaises
élaborées (MAL, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au
cours d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11,J 22,

J 33, 45.

La figure 17 fait apparaitre les résultats de viscosité apparente des mayonnaises élaborées

pendant 45 jours de stockage a 40°C et 25 °C. Globalement, il résulte sommairement que la
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viscosité des mayonnaises aromatisées est relativement inférieure a celle du témoin blanc qui est

lui-méme inférieure au témoin industriel.

En effet, MAL a marqué une viscosité de 460 Po et 440Po pour MA2, 370 Po pour MAS3 et 366 Po

pour MA4 qui va t’étre diminuer au cour du stockage. Nous remarqué que la température et le

temps d’infusion a influe sur la viscosité des produits. Tandis que MT3, MT4 reste stable au cours

du stockage. Cette différence est due a la présence des agents texturant (gomme de xanthine) et

I’équipement utilisé pour la préparation (rotor stator).

11.2.2.5 Teneur en humidité

Les résultats de la variation de la teneur en humidité des mayonnaises €laborés (MA1, MA2, MAS,
MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a 4 et 25

°C sont représentés dans la Figure 18 (tableaux en annexe n°6)

EMA1

mMA2

BEMA3 ®mMA4 mMT3

mMT4

MT1 MT2

30

25

15 -

Humidité

10 -

jo

j11

j22
Période(jours)

j33

j45

Figure 18 :Représentation graphique dusuivi de la variation de taux d’humidité des mayonnaises
élaborées (MAL, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au
cours d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11,J22,J 33,J 45
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La teneur en eau des mayonnaises préparés sans et avec thymus (MA1,MA2, MA3,MA4, MT1let
MT2) a marqué diminution légere durant le stockage ; avec des valeurs qui ont varié de 21.96 %
a18.75 %. Par ailleurs, MT3et MT4 reste stable (23 %).

D’apres la figure 18, nous avons constaté que MA1 et MA2 présente une valeur d’humidité proche
(19,12% ; 19,22% respectivement), pareil pour la MA3 et MA4 qui présentent des valeurs de
(21,96 ; 21,88% respectivement).

Nous avons remarqué que la température n’a aucune influence tandis que le temps d’infusion a
provoque une augmentation de la teneur en eau des produits élaborés (& J75).

En effet, I’humidité varie selon les conditions et la période de stockage (Naud et Andre, 1995).
L’augmentation de la teneur en eau favorise le développement de certains microorganismes
notamment les streptocoques... (Galzy, 1980), mais également affecterait les qualités
organoleptiques et la consistance du produit.

11.2.2.6 Teneur en matiére grasse

Les résultats de la variation de la teneur en matiére grasse des mayonnaises élaborés (MA1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de 1’entreposage a
4 et 25 °C sont représentés dans la Figure 19(tableaux en annexe n°6)

EMA1l mMA2 mMA3 MA4 mMT3 mMT4 MT1 MT2

o]
(6]
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jo j11 j22 i33 j45
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Figure 19 : Représentation graphique dusuivi de la variation de la matiére grasse des
mayonnaises élaborées (MA1, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle
(MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4, 25 °C durant JO, J11,J 22,J 33,7J 45
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La figure 19, fait apparaitre les résultats de la teneur en matiére grasse apparente des
mayonnaises €laborées pendant 45 jours de stockage a 40°C et 25°C. Globalement, il résulte
sommairement que la matiére grasse des mayonnaises aromatisees et témoin blanc est relativement
supérieure a celle du témoin industriel qui reste stable au cours du stockage.Nous avons noté que
la température et le temps de stockage n’a pas influencé sur le taux de la mati¢re grasse. En
revanche, la matiere grasse des produits élaborés est supérieure a celle du témoin industriel ceci

peut étre expliqué par la différence dans la formulation.

11.2.2.7 Couleur
Les résultats de la variation de la couleur des mayonnaises élaborés (MA1l, MA2, MA3,
MA4, MT1, MT2 et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours de I’entreposage a 4 et 25

°C sont représentés dans les tableaux suivants :

Tableau 17: Résultats de la variation de la couleur L des mayonnaises élaborées (MA1,
MA2, MA3, MA4, MT1, MT2, et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage
a4, 25 °Cdurant J0, j11, j 22, j 33,j45

LJO| L Ji1 (LJ22|L J33|L J45
MA 1 88,14 |87,63 87,5 (87,3 |85,16
MAZ2 88,17 |88,06 86,09 |85,06 |82,74
MA3 87,88 86,82 86,80 |86,63 |86,60
MA4 88,19 |86,56 86,50 86,50 |86,45
MT1 90,34 89,97 89,88 [89,1 88,39
MT2 90,34 90,32 90,3 90,3 89,74
MT3 90,93 |91,05 90,89 (90,67 |90,57
MT4 91,22 |91,05 91,16 |90,54 90,89

77



Tableaul8 : Reésultats de la variation de la couleur a des mayonnaises élaborées (MA1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2)et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage a 4,
25 °C durant JO, j11, j 22, j 33, j45

aJo |a j11 |aj22|a j33|a j45
MA1 |-158 |-0,73 |[-0,76 |-0,77 [-0,2
MA2 |-151 |-1,39 |-0,88 |04 |0,76
MA3 |-191 |-0,88 |-0,88(-0,8 |-0,8
MA4 |-186 |-087 |-086(-0,8 |-0,8
MT1 |-14 |-1,34 |-12 |-0,99 |-0,4
MT2 [-14 |-13 05 1|06 0,69
MT3 |0,75 (0,74 |0,7 |06 |0,67
MT4 |081 (0,77 |0,72 |0,7 |0,78

Tableau 19 : Résultats de la variation de la couleur b des mayonnaises élaborées (MAL1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2)et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage a 4,
25 °C durant JO, j11, j 22, j 33, j45.

bJO bJ 11 bJ22 bJ33 b J45
MA 1 26,61 23,76 23,5 23,59 24,36
MA2 26,41 26,68 24,82 22,05 23,56
MA3 21,72 24,36 24,30 24,29 24,29
MA4 28,12 24,56 24,50 24,47 24,47
MT1 22,5 22,67 22,32 22,09 20,65
MT2 22,5 22,33 22,23 22,08 21,86
MT3 24,34 24,25 23 23,84 24,11
MT4 24,81 24,26 23,6 23,73 23,79

D’apres les résultats des tableaux 16, 17, 18, nous avons pu constater que les échantillons
aromatises (MA1, MA2) présentaient une luminosité élevée, tendance au vert (-a*) et jaune (+b*)

et une intensité de couleur relativement faible (I*) ce qui signifie que toute mayonnaise formulée
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les échantillons présentaient une couleur jaunatre opaque. Lorsqu'on le compare a échantillon
témoin (MT1, MT2).

Pour MA3, MA4, luminosité (a*) différaient significativement par rapport a I'échantillon témoin.
Cela était probablement di au fait que I'huile (infusion 75 jours)elle-méme est plus foncee que les
autres huiles.

Cependant, toutes les mayonnaises formulées sont visuellement similaires mais se défaire sur le
plan gustatif sachent que MA3, MA4 sont plus amer que MA1, MA2.

11.3 Caractérisation microbiologique

Les résultats du suivi de la qualité microbiologique de la MA1.MA2.MA3, MA4, MT1, MT2)et la
mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a 4, 25, 40 °C AU J1, J20 et J40

sont présentés dans les tableaux qui suit :
11.3.1 Flore mésophile aérobie totale

Les Reésultats du suivi de la flore mésophile aérobie totale des mayonnaises élaborées
(MA1,MA2,MA3, MA4, MT1, MT2)et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)° au cours

d’entreposage a 4 et 25 °C sont représentés dans le tableau 19.

Tableau 20 : Résultats du suivi de la flore mésophile aérobie totale des mayonnaises élaborées
(MA1,MA2,MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)° au cours
d’entreposage a 4 et 25 °C.

FAMT (UFC/g) <1000/g / Methode NA 1207

jo j11 j22 j33 45
MA 1 60 10 <10 <10 <10
MA2 60 10 <10 <10 <10
MA3 670 430 270 150 60
MA4 680 520 260 170 50
MT1 150 10 <10 <10 <10
MT?2 150 10 <10 <10 <10
MT3 <10 <10 <10 <10 <10
MT4 <10 <10 <10 <10 <10
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D’apreés nos résultats, nous avons noté que la FMAT a JO est de 1’ordre de 60 UFC/g pour
la MA1 et MA2, plus au moins importante pour les MA3, MA4 680 UFC/g. tandis que le témoin
blanc MT1, MT2 a une valeur de 150 UFC/g.

A partir du J11, nous avons constaté une diminution de la FMAT pour les MAL, MA2,
MAS3, MAA4, ses résultats pourrait étre explique par le fait que le thymus contient des substances
antibactériennes (Boyer et al., 1995), contribuant a la réduction de la flore mésophile aérobie
totale.Ce résultat a été constaté par plusieurs auteurs. Ainsi Karamen et al. (2001) ont montré que
les huiles essentielles du thym présentent des activités antibactériennes et antifungiques.De méme,
I’activité bactéricide du thym, a été aussi démontré par Rasooli et al. (2002), et par Tepe at al.
(2005).

Les résultats de la FMAT sont satisfaisant en comparaison aux normes algériennes(UFC/Q)
<1000/g / Méthode NA 1207.

11.3.2 Bactéries pathogénes

Les résultats du suivi des bactéries pathogenes de MAL1, MA2, MA3, MA4, MT1, MT2)et la
mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours de I’entreposage a 4, 25, 40 °C AU J1, J20 et J40

sont présentés dans les tableaux qui suit :

Tableau 21: Résultat du suivi des Enterobacteriaceae des mayonnaises élaborées (MAL,
MA2,MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage
adet25°C

Enterobacteriaceae: Normes GECO Algérie (UFC/g) <10/g / Méthode NA 6813
jo j11 j22 j33 j45

MA 1 Abs Abs Abs Abs Abs

MA2 Abs Abs Abs Abs Abs

MA3 Abs Abs Abs Abs Abs

MA4 Abs Abs Abs Abs Abs

MT1 Abs Abs Abs Abs Abs

MT2 Abs Abs Abs Abs Abs

MT3 Abs Abs Abs Abs Abs

MT4 Abs Abs Abs Abs Abs
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Tableau 22 : Résultat du suivi des Staphylocoque des mayonnaises élaborees (MAL1,MA2,MA3,
MA4, MT1, MT2)et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage a 4 et 25°C.

Staphylocoques : Normes GECO Algérie (UFC/g) <100/g / Méthode ISO 6888
jo j11 j22 j33 j45

MA 1 Abs Abs Abs Abs Abs

MA2 Abs Abs Abs Abs Abs

MA3 Abs Abs Abs Abs Abs

MA4 Abs Abs Abs Abs Abs

MT1 Abs Abs Abs Abs Abs

MT?2 Abs Abs Abs Abs Abs

MT3 Abs Abs Abs Abs Abs

MT4 Abs Abs Abs Abs Abs

Tableau 23 : Résultat du suivi des Escherichia coli des mayonnaises élaborées (MA1, MA2, MA3,
MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4)au cours d’entreposage a 4 et 25 °C

Escherichia coli : Normes GECO Algeérie (UFC/g) <100/g / Méthode NA 6812
jo j11 j22 j33 j45

MA 1 Abs Abs Abs Abs Abs

MA2 Abs Abs Abs Abs Abs

MA3 Abs Abs Abs Abs Abs

MA4 Abs Abs Abs Abs Abs

MT1 Abs Abs Abs Abs Abs

MT2 Abs Abs Abs Abs Abs

MT3 Abs Abs Abs Abs Abs

MT4 Abs Abs Abs Abs Abs

D’aprés les résultats des tableaux 20,21,22, nous avons constaté une absence totaledes

Staphylocoques, Escherichia coli ainsi une absencedes Enterobacteriaceae.
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Le pH est un indice de qualit¢ déterminant ’aptitude a la conservation des aliments. Il
constitue 1’'un des principaux obstacles que la flore microbienne doit franchir pour assurer sa
prolifération (Giddey, 1982 ; Gatel, 1982 ; Brissonet et al.,1990). Donc, il est important de

mesurer le pH, afin de connaitre la stabilité de 1’aliment vis-a -vis les microorganismes.

Puisque nos produits ont un pH inférieur a 4, il est rare que les microorganismes pathogénes pour
I’homme se développent a un pH acide, (Adamou, 2006). La plupart des microorganismes se
développent a des pH proches de la neutralité, dont les moisissures se développent a des pH acide
(Oteng-Gyang, 1984).

11.3.4 Levures et moisissures

Tableau 24 : Résultat du suivi deslevures et moisissuresdes mayonnaises élaborées (MAL, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4
et 25 °C.

Levures et moisissures : Normes GECO Algérie (UFC/g) <100/g / Méthode

NA 1210

j0 j11 j22 j33 j45
MA 1 Abs Abs Abs Abs 70
MAZ2 Abs Abs Abs 10 120
MA3 Abs Abs Abs Abs Abs
MA4 Abs Abs Abs Abs Abs
MT1 Abs Abs Abs Abs Abs
MT?2 Abs Abs Abs Abs Abs
MT3 abs abs Abs Abs Abs
MT4 abs abs Abs Abs Abs

D’aprés les résultats du tableau 23, nous constatons une absence totale des levures et moisissures

dans les premiers jours.
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Les additifs naturels ajoutés ont contribué a une légere augmentation des levures et des
moisissures, mais le nombre de ces germes se stabilise presque apres, ce qui pourrait étre due a une
auto inhibition par compétition sur le substrat ou par les modifications des conditions

physicochimiques du milieu.

11.4 Caracteérisation de la qualité organoleptique

Les résultats de 1’analyse sensorielle des émulsions élaborées en comparaison avec le témoin et la
mayonnaise industrielle de cing descripteurs (aspect, texture, couleur, odeur et gout)selon une

échelle hédonique a 5 points.

11.4.1 Texture
La figure 20 représente les résultats de la texture des mayonnaises élaborées (MAL1, MA3, MT1 et
MT3) & 4°C.

=—f— MA1 —ill— MA3 MT1 === MT3

eg)aisse

homogeén

crémeuse

Figure 20 : résultats de la texture des mayonnaises élaborées (MAL1, MA3, MT1 et MT3) a 4°C
D’apres les résultats de la Figure 20, nous remarquons que les échantillons MA1 et MA3 présentent
une texture homogene et crémeuse mais moins épaisse on comparaison avec MT1 et MT3 .Cela
peut étre expliqué par 1’absence des agents texturants ainsi grace a la composition chimique de

I’huile (essentiellement en acide grace).

11.4.2 Couleur
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La figure 21 représente les résultats de la couleur des mayonnaises elaborées (MA1, MA3, MT1 et
MT3) a4°C

== MA1 =i~ MA3 MT1 === MT3

blanche
5

 verte

Figure 21 : représente les résultats de la couleur des mayonnaises élaborées (MAL, MA3, MT1 et
MT3) a 4°C

Selon la figure 21, nous constatons que les échantillons MA1 et MA3 ont une couleur verdatre, du
fait que les dégustateurs n’ont pas préféré le caractére de ces derniers, qui peut étre expliqué par
I’influence de temps de I’infusion de I’huile de soja en thymus qui est riche en chlorophylle ce qui
résulte une couleur plus foncé dans I’infusion de 75 jours.

Tandis que la MT1 présente une couleur jaunatre qui est proche de la couleur de produit

commercial MT3 que nous avons I’habitude de le consommer.
11.4.3 Odeur

La figure 22 représente les résultats de I’odeur des mayonnaises €laborées (MA1, MA3, MT]1 et
MT3) a4°C
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—— MA1 == MA3 == MT1 == MT3

a%reable

B\

herbe rance

Figure 22: résultats de la couleur des mayonnaises élaborées (MA1, MA3, MT1 et MT3) a 4°C.

D’aprées nos résultats nous avons constaté que la MA3 présente une odeur des herbes et de rance
plus prononcé que la MA1 ce qui explique par la durée prolongée de 1’infusion (75 jour), tandis
que la MT1 et MT3 ont une odeur agréable.

11.4.4 Gout
La figure 23 représente les résultats du gout des mayonnaises élaborées (MA1, MA3, MT1 et MT3)
a4°C

e MAL == MA3 ==fe= MT1 === MT3
5salé

amer

Figure 23 représente les résultats du gout des mayonnaises élaborées (MA1, MA3, MT1 et MT3)
a4°C.
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On note que la MA1 et MAS3 ont les plus fortes valeurs en amertume et un gout de rance, tandis
que la MT1 et MT3 ont un gout d’acide caractéristique de la mayonnaise. La différence de gout est

induite par le temps d’infusion. Une infusion de 15 jours était acceptée par les panelistes.
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CONCLUSION

Les consommateurs sont trés conscients de la nécessité de s’alimenter d’une manicre saine et
équilibrée. Ils s’orientent souvent a 1’utilisation d’aliments auxquels sont ajoutés des ingrédients
naturels plutdt que des composés chimiques synthétiques a effets néfastes pour la santé. Des
preuves irréfutables de plus en plus nombreuses confirmant les intéréts des polyphénols naturels
des plantes médicinales sur la santé humaine ont suscité notre curiosité a les incorporer comme
additifs dans certains produits alimentaires transformés.

L'incorporation dans la mayonnaise des feuilles de Thymus qui est une approche pratique pour
augmenter le contenu phénolique du produit et améliorer son profil antioxydant.

Pour cela nous avons tenté a formuler deux émulsions un témoin et un échantillon aromatisé avec
une concentration de 3% ainsi les variations du temps et de la température d’infusion ont fait 1’objet
de notre étude, puis de caractériser les produits élaborés.

Les résultats de I’analyse microbiologique ont révélé que 1’ajout du thymus a contribue a la
réduction de la flore mésophile aérobie totale pendant le stockage ainsi qu’une absence totale de
Enterobacteriaceae, Staphylocoques, Escherichia coli, concernant les levures et moisissures, nous
avons noté une légére augmentation au cour du stockage mais se stabilise apres, ceci confirme
I’effet bactéricide duThymus. Sachant que MT1, MT 2 est stable par rapport au mayonnaise
industrielle(MT3, MT4).

Sur le plan sensoriel, MA3, MA4 sont caractérise par une couleur plus foncé queMA1, MA2 ainsi
qu’un gout d’amertume, du fait que les dégustateurs n’ont pas préféré le caractere de ces derniers.
La différence de gout est induite par le temps d’infusion.

Une infusion de 15 jours était acceptée par les panelistes car elle est proche au produit commercial
MT3, MT4 que nous avons I’habitude de le consommer.

A la lumiére des résultats obtenus, nouspouvons considere que Thymus est une alternative

appropriée aux conservateurs synthétiques.
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ANNEXE N °1

PLAN DE MASSE DE L’ENTREPRISE « LESIEUR »
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~ ANNEXE N° 2 ,
PHOTOS ORIGINALES DES EQUIPEMENTS UTILISES AU LABORATOIRE
PHYSICO-CHIMIQUE LESIEUR

|l d’un titrateur Figure 2 : photo original d’un titrateur '
3 de chlorures

ale d’un R
metre

1ale d’un

Figure 6: photo original d’un
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ANNEXE N° 3

Produits chimiques et réactifs utilisés

AgNO3 Nitrate d’argent

KOH : Hydroxyde de potassium
HCL : Acide chlorhydrique
KNOs3 :Nitrates de potassium

KCL : Chlorure de potassium
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ANNEXE N °4
PHOTOS ORIGINALES DES ETAPES DE PREPARATION ET DE FORMULATION
DE
LA MAYONNAISE AROMATISEE

(S ——

Figure Ol:Photo‘o.riginaIe de feuilles Figu}e 02 : Photo originale de
de Thymus nettoyées I’étape Pesage de la matiére premiére

, | : \
Figure 03: Photo originale de I'étape Figure 04 : Photo originale de
I’étape Pesage aprés séchage

Figure 05 Photo de I'infusion de Figure 06 : Photo de I'étuvage de
I’huile de soja aux Thymus I’huilede soja infus




ANNEXE N°5

MODES OPERATOIRES DES ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES

1. Mode opératoire d’acidité titrable

Peser dans le récipient de titrage une prise d’essai de 6g
Introduire 50ml d’eau distillée neutralisée dans le récipient contenant la prise d’essai, et agiter afin
d’homogénéiser le mélange.

Introduire 1’¢électrode combinée dans le mélange et la relier a I’appareil de titrage automatique

2. Mode opératoire Ph

Retirer 1’électrode de la solution aqueuse, la rincer a I’eau déminéralisée.

Plonger I’électrode et la sonde de température au coeur du produit a analyser.

Effectuer un mouvement de rotation afin que 1’échantillon soit bien au contact de 1’électrode de pH
Vérifier que la température de 1’échantillon est identique a la température ambiante (20°C)
Presser le bouton « mesure » du pH —métre et attendre qu’un point final stable soit atteint. Lire
directement le pH sur I’écran d’affichage.

Apreés la mesure, rincer 1’électrode a I’eau déminéralisée, la conserver dans un capuchon

humidificateur rempli d’électrolyte de référence KCL a 3 mol/ L.

3. Mode opératoire de viscosité
Vérifier la bonne horizontalité du viscosimeétre grace aux niveaux a bulles. Si nécessaire ajuster.

Sélectionner le mobile adapté & la mesure et le positionner par vissage en maintenant la partie
supérieur relevée et bien fixe. Relever le numéro de code du mobile et entrer ce numéro sur le

viscosimétre.

En coulissant ’appareil le long du systéme hélipath, introduire le mobile au centre du pot. Le

mobile doit étre plongé dans 1’échantillon.

Mettre en marche le moteur
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Relever la valeur, exprimée en centpoises, une fois la réponse de I’appareil stable (environ une

minute).
Arréter le moteur apres la lecture.

4. Mode opératoire de chlorure

Peser, dans un récipient adapté a la titration, une prise d’essai de 3g (masse indiquée pour la
mayonnaise)

Introduire 50ml d’eau distillée dans bécher contenant la prise d’essai, et agiter a I’aide de 1’agitateur
magnétique pour homogénéiser le mélange.

Introduire 1I’¢électrode combinée dans le mélange et la relier a I’appareil de titrage automatique
Déclencher 1’agitateur pendant au moins 30 secondes puis tiré avec la solution d’AgNO3 0,1 en
agitant constamment. Le volume a I’équivalence est atteint lorsque le point d’inflexion de la courbe
est obtenu.

5. Mode opératoire de la teneur en eau

S’assurer que le cristallisoir utilisé est propre et sec. Peser a 0,001g pres le cristallisoir a vide et
noter se masse m.

Peser 5g de produit et I’étaler a I’aide de la baguette en verre sur toute la surface du cristallisoir.
Relever la masse exacte my de I’ensemble a 0,001g pres.

6. Mode opératoire de la couleur L*a*b

Remplir une boite de pétri avec le produit a analyser.

S’assurer d’un exces de remplissage de facon a ce que la mise en place du couvercle permette un
contact total avec le produit.

Placer le couvercle en le tournant afin d’éliminer les poches d’air existantes

S’assurer que le couvercle soit parfaitement transparent (absence de rayures, taches grasses,
souillures)

Placer la téte de mesure a la verticale au-dessus de 1’échantillon, au centre de la boite de pétri.
Appuyer sur le bouton de mesure des que le voyant « prét » est allumé. La mesure est terminée et
les données s’affichent

ANNEXE N°6
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RESULTATS DU SUIVI PHYSICO-CHIMIQUES AU COURS DE L’ENTREPOSAGE

Tableau 1 : Résultats du suivi de la variation de ’acidité des mayonnaises élaborées (MA1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4,
25 °C durant JO, J11, J 22, J 33, J 45.

Tableau 2 :Resultats du suivi de la variation de pH des mayonnaises élaborées (MAL, MA2, MA3,
MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4, 25 °C

acidité
Echantillon JO J11 122 133 J45
MA 1 0,64 0,64 0,66 0,67 0,69
MA2 0,65 0,67 0,71 0,76 0,72
MA3 0,64 0,64 0,64 0,66 0,67
MA4 0,65 0,64 0,65 0,66 0,67
MT1 0,57 0,63 0,6 0,55 0,46
MT2 0,55 0,66 0,64 0,59 0,55
MT3 0,54 0,53 0,53 0,53 0,52
MT4 0,53 0,53 0,52 0,52 0,51
durant JO, J11, J 22, J 33, J 45.
pH
10 J11 122 J33 J45
MA 1 3,38 3,19 3,2 3,2 3,13
MA2 3,32 3,35 3,3 3,29 3,33
MA3 3,86 3,44 3,44 3,43 3,42
MA4 3,81 3,46 3,45 3,44 3,42
MT3 3,57 3,46 3,35 3,36 3,4
MT4 3,38 3,36 3,36 3,3 3,35
MT1 3,35 3,34 3,34 3,27 3,31
MT2 3,32 3,33 3,33 3,3 3,33

Tableau 3 :Résultats du suivi de la variation de la teneur en sel des mayonnaises élaborées (MA1,
MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage

a4, 25 °C durant JO, J11, J 22, J 33, J 45.
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taux de sel

JO J11 122 J33 145
MA 1 1,18 1,17 1,18 1,2 1,19
MA2 1,14 1,09 1,1 1,09 1,15
MA3 1,1 1,13 1,17 1,17 1,17
MA4 1,16 1,18 1,18 1,19 1,19
MT1 1,25 1,2 1,2 1,2 1,22
MT2 1,3 1,25 1,22 1,22 1,25
MT3 1,55 1,62 1,6 1,58 1,56
MT4 1,56 1,52 1,55 1,58 1,55

Tableau 4 :Résultats du suivi de la variation de viscosité des mayonnaises élaborées (MAL1, MA2,
MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage a 4,
25 °C durant JO, J11,J 22, J 33, J 45.

viscosité

jo j11 j22 j33 j45
MA 1 460 344 335 329 252
MA2 440 422 370 354 241
MA3 370 350 350 344 344
MA4 366 342 340 340 338
MT3 451 414 401 382 360
MT4 480 472 466 420 330
MT1 672 657 640 636 596
MT2 684 656 662 702 553

Tableau 5 :Résultats du suivi de la variation de matiere grasse des mayonnaises élaborées (MA1,
MA2, MA3, MA4, MT1, MT2) et la mayonnaise industrielle (MT3 et MT4) au cours d’entreposage
a4, 25 °C durant JO, J11,J 22,J 33, J 45

Matiere grasse

jo j11 j22 i33 j45
MA 1 77,83 76,87 76,4 76,17 76,42
MA2 77,85 76,23 76,3 77,61 76,45
MA3 73,13 72,99 72,98 72,98 72,92
MA4 73,1 72,98 72,98 72,97 72,97
MT3 73,85 72,99 73,01 73,37 73,44
MT4 73,8 73,66 73,2 73 74,12
MT1 72,85 72,67 72,8 73 72,97
MT2 72,85 72,53 72,53 72,36 72,89
ANNEXE N°7

FICHE DE DEGUSTATION
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Age :

Sexe :

NOM DE PRODUIT :MA1 - MA2 — MT — MI
MAU1 : mayonnaise aromatisé infusion 15 jours.
MAZ2 : mayonnaise aromatisé infusion 75 jours.
MT : mayonnaise témoin.

MI : mayonnaise industriel (Lesieur)

MA1 MA2

MT

Ml

Texture /aspect

o Epaisse

o Liquide

o Homogene
o Crémeuse

o Autre (a

préciser)

Couleur
o Blanche
o Verte
o Jaune
o Autre (a

préciser)

Odeur/arome
o Agréable
o Rance
o Herbe
o Autre (a

préciser)
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Q)
o
c
—

o Salé

o Amer

o Rance

o Acide

o Autre (a

préciser)

Degré d’appréciation

5. Vous plait beaucoup

4. vous plait assez

3. ne me plait, ni me déplait
2. vous déplait assez

1. vous déplait beaucoup
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