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Résumeé

La margarine est une émulsion deetygrau dans [I'huile, particulierement
hydrogénée, constituée d'une phase aqueuse, d'urasep grasse et d’ingrédients
hydrosolubles et d’autres liposolubles.

Ce travail a été réalisé dans le isaléc connaitre le procédé de fabrication de
margarine de table, et de suivre la qualité du ytodepuis la matiére premiére (I'huile
hydrogénée et raffinée) jusqu’au produit fini (mage). Pour cela un ensemble d’analyses
organoleptiques (couleur, godt, odeur, textureaginabilité), physicochimiques (Humidité,
taux de sel, pH, acidité, point de fusion....) etnobiologiques (recherche des Salmonelles,
germes aérobies a 30°CStaphylococcus aureudevures, coliformes fécaux) ont été
effectuées sur les différents échantillons.

Les résultats du suivi du procédéaleication de la margarine, ceux des analyses
physico-chimiques et microbiologique ainsi que,xcees tests organoleptiques effectués,
révelent une conformité aux normes déposées esfeect des bonnes conditions d’hygiene,
indiquant la bonne qualité physico-chimique et widdnlogique de ce produit.

Mots clés:

Margarine, processus de fabrication, analyses pbychimiques et microbiologiques,
conformité, qualité.



Summary

Margarine is an emulsion of wateoil, especially hydrogenated, consisting of an
agueous phase, a fatty phase and water-solublediegits and other fat-soluble.

This work was done in order to knilve manufacturing process of table margarine,
and monitor product quality from raw material (hggenated oil and refined) to the finished
product (margarine). For this analysis a set ofanaleptic (color, taste, smell, texture and
spreadability), physicochemical (moisture, saltteaty pH, acidity, melting point ....) and
microbiological (Salmonella research, aerobic &tC3(taphylococcus aureugeasts, fecal
coliforms) were performed on different samples.

The results of monitoring the praces manufacture of margarine, those of
physico-chemical analysis and microbiological a#l & those organoleptic tests performed,
reveal a compliance and enforcement of trademayggehic conditions, indicating the good
quality physical and microbiological this product.

Keywords:
Margarine, manufacturing processes, physico-charaied microbiological compliance,

quality.
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Introduction :

Au début du 28" siécle, la découverte de I'hydrogénation des cgrps constitue une étape
capitale puisqu’elle permet I'emploi des huilesidks, aprés leur durcissement par
hydrogénation, comme matiere premiére. Par la sliiistoire de la margarine se confond
avec le développement des sciences et des techkniplus particulierement en matiere du

produit, sa fabrication et sa conservatiBoger, 1974).

La margarine est une émulsion (de type eau dansld)h initialement formulée pour
remplacer et suppléer le beurre trop cher et @rissElle a su rapidement s’imposer dans
notre alimentation pour des raisons fort simplss durée de conservation, son faible codt et

les propriétés plutdt «santé» qu’on lui attribupude quelques années.

Sous sa forme standard, la margarine est corstidaédeux phases essentielles, une phase
grasse (mélange d’huiles de différents points d#f) et une phase aqueuse (eau et / ou
lait).Elle contient en outre, des auxiliaires dbrfeation (ingrédients liposolubles et d’autres
hydrosolubles) qui sont en majorité, d'origine $tique et utilisés pour des raisons
technologiques (émulsifiants),sensorielles (sucrasymes, colorants), de conservation
(correcteurs de pH, antioxydants....), nutritionrelldvitamines), et de Iégislation

(révélateurs); c’est le cas d’amid@raille, 2003).

Le point de fusion, 'humidité, l'indice de peroxget le taux de solide sont habituellement
des facteurs utilisés pour mesurer la conforméédnsistance et la texture de la margarine.
Ces parametres peuvent étre maitrisés grace asagelgudicieux, et une bonne technologie.
De par sa composition constituée d'une émulsiomuwd’dans I'huile, la margarine est trés
sensible aux développements de toute sorte de fmiganismes, elle doit donc subir des
regles d’hygiéne trés stricts aussi bien lors deakmication, que durant sa distribution
(Naudet, 1996).

Les problémes portent sur tout ce qui contribug grésentation finale d’'un produit de bonne
qualité, depuis le choix des matieres premieragglpréparations et les différentes phases du

raffinage) jusqu’au produit fini.



Donc quelles sont les différentes étapes de fdimicde la margarine de table et quelles sont
les analyses physico-chimiques, organoleptiquesnierobiologiques effectuées sur ce

produit?
C’est dans ce contexte que s’insere cette étuda pour but :

- La connaissance et le suivi du procédé de faboicate la margarine, ainsi que I'étude
de ses caractéristiques physico-chimiques et téohigoes,
- Définir les parametres microbiologiques du prodfiiti qui sont les facteurs

principaux déterminant la qualité d’'une margarine.



1.1.Définition des corps gras :

Les corps gras alimentaires, un des éléments @dseti¢ notre alimentation, comprennent
les huiles et les graisses d'origines végétale omale, les beurres et les margarines. Les
premieres sont composées uniquement de lipidegly(térides, insaponifiables et
constituants mineurs), tandis que les beurresahbrgarines sont des émulsions d’une phase
agueuse dans une phase grasse douées de prgpasdtégiegUzzan, 1984).
Il y a aussi la distinction qui se repose sur lénpde fusion ; les huiles sont fluides a
température ambiante et les graisses sont solidesrrétegFrénot et Vierling, 2001).
1.2. Classification des corps gras et composition
1.2.1. Classification :
On a I'habitude de subdiviser les huiles et lessges alimentaires comme suit :
* Huiles végétales fluides huile d’arachide, de colza, de noix, de germerdds, de
tournesol, de soja, d'olive, et de pépins de rgisin
» Huiles végétales concretes (ou graissejoprah (provenant de la noix de coco), huile
de palme et de palmiste ;
* Huiles et graisses d’origine animale terrestres saindoux (lard ou graisse de porc),
suif (graisse de boeuf ou de mouton) et huile deathe
* Huiles et graisses marines huile de baleine, de poissons (sardine, harengje
cachalot ;
e Corps gras élaborés beurres et margarines.
(Uzzan, 1984 ; Poisson et Narce, 2003).

1.2.2. Composition des corps gras :

Un corps gras, brut, tel qu'on le rencontre a t'étaturel est constitué par trois groupes
essentiels de produits qui sont : les lipides, phasdes et insaponifiabl¢crangois, 1974).
1.2.2.1. Lipides {lls occupent environ 99 % de la composition depsgras).

lIs sont des dérivés naturels des acides gradfagsude leur condensation avec des alcools
ou des aminefouissot, 1980).

SelonFrénot et Vierling (2001) deux classifications sont utilisées, 'une basdel’analyse
élémentaire et I'autre sur le caractére libre dérdee de la molécule et elles sont résumées

dans les tableaux | et Il.



Tableau I: Classification fondée sur I'analyse élémentaire.

Lipides simples Lipides complexes
Ce sont des composé€e sont des composés formés de C, H, O, N et
ternaires formés de C, H, e¢ventuellement de S.
@)
» Glycérides oy * Glycérophospholipides :  Sphingolipides :
acylglycérols : esters
d'acides gras et de -Acides phosphatidiques. | -Céramides
glycérol. (acylsphingosines).
« Cérides: sont des -Phosphatidylcholines
esters d’acides gras et (Iécithine). -Sphingophospholipides.
d’alcool «gras». - Phosphatidyléthanolamines
e Stérides: sont des et phosphatidylséringsGlycosphingolipides.
esters d'acides gras fet (céphalines).
du stérol
(Trémoliéres et al.,
1984).

(Frénot et Vierling, 2001)

Tableau Il : Classification fondée sur la propriété de sapoaiio.

Lipides simples Lipides complexes
Insaponifiable Saponifiables
* Terpénes » Acylglycérols
» Steéroides o Stérides.
* Prostaglandines o Cérides
» Glycérophospholipides
» Sphingolipides.

(Frénot et Vierling, 2001)

1.2.2.2. Phosphatides :

Les phosphatides présents dans les corps gras leans essentiellement — des
phosphoglycérides, c’est-a- dire des dérivés despdtaryl -3- glycérol, autrefois nommé

acide-La-glycérophosphorique :
CH,-OH
|
HO-CH
CH,-0O-P-(OH),
|
0

Figurel: Phosphoryl -3- glycérol
(Naudet, 1992).



» Acides phosphatidiques :

L’'acylation du phosphoryl -3- glycérol par deux dwlles d’acides gras conduit aux
acides phosphatidiques, qui peuvent occasionnefieéteeprésents dans les huiles brutes,
conséquences dune hydrolyse enzymatique des pbglsgRrides dans la

graingPoisson et Narce, 2003).

CH,-CO-R1
I
R,-OCO-CH
|
CH,-O-P-(OH),
Il

o)

Figure2: Acide phosphatidiquéNaudet, 1992).

L’hydrolyse d’'une seule liaison ester aboutit &damation des acides lysophosphatidiques
(ALP) (Poisson et Narce, 2003).

* Phosphatidyl-aminoalcools :

Quand les acides phosphatidiques sont estérifiesdpa aminoalcools, ils forment des

phosphatidyl-aminoalcools. Trois aminoalcools sencontrés dans les phosphatides :

- La choline ou N —triméthyl amino 2 éthanol, qui derles phosphatidylcholines.

CHOCO-R
B—OCO-|CH
o °
CH-0-P-O-CH-CH,-N* = (CHy)s
I .
Figure3 : Structure des phosphatidylcholind&audet, 1992).

- La cholamine, éthanol-amine ou amino 2 éthanol, qdbnne Iles

phosphatidyléthanolamines.



CHOCO-R,
|
ROCO-CH
' | OH

GI-ED-Ilz’l-O-CI-&-CHZ-NHz

o
Figure4 : Structure des phosphatidyléthanolami(daudet, 1992).

» La sérine ou acide L hydroxy 3 amino 2 propionioyd,est un acide aminé, donne les

phosphatidylsérines.

CHOCO-R
B—OCO-|CH
| OH
@B-Il:l’-O-CHg-CH-COOH
O |NH

Figure5 : Structure des phosphatidylséririiisaudet, 1992).

» Les phosphatidylpolyols :

lIs résultent de 'estérification des acides pheasioliques par deux polyols : le myoinositol ;

isomére 1, 3, 5, 6 de I'hexahydroxycyclohexande glycérol lui-méme.

CHOCO-R
ROCO-CH OH

CHO-P-O-CH-CHOH-CH,OH

O
Figure6 : Structure des phosphatidylglycér@audet, 1992).

1.2.2.3.Insaponifiables :
On distingue sous le nom d’insaponifiables, I'enskEntdes composés qui ne sont pas des

esters mais tous autres produits de constitutios @i moins complexgrancois, 1974).

La proportion d’insaponifiables contenue dans urps@ras dépend bien évidemment de

son origine biologique, des traitements qu’il aspibir (raffinage), ainsi que de la nature du



solvant d’extraction. La moyenne se situant auxireng de 1%(Soulier et Farines,
1992).

On distingue seloRrancgois (1974):
» Les carbures d’hydrogene (exemple terpéniques edmténoides);
* Les alcools a poids moléculaire élevé (comme |éesiérol);
» Vitamines liposolubles (A, D, E et K);
» Glycérine;
* Les acides gras libres;
» Les cires (dans I'huile de tournesol).
[.2.3. Acides gras :

Les acides gras sont des acides carboxyliques dneopair de carboné-rénot et

Vierling, 2001). lls sont saturés ou non en fonction de leur degnsaturation(Kelly,
2001).

+» Acides gras satureés :

Lorsque toutes les liaisons situées sur la chaameonée sont simples, I'acide gras est

saturé.
Exemple C16:0

CH3-CH,-CH,-CHp----=--=------ CH,-CH,-CH,-COOH
16 15 14 13 4 3 2 1
Figure7: Acide stéariquéDilmi-Bouras, 2004).

+» Acides gras insatures :
De nombreux acides gras contiennent une ou plssaubles liaisons isolées, ils sont

insaturégKoolman et Réhn, 2004).

Exemple: C18:Aq
CH3-(CH2)7- CH:CH-(CH 2)7-COOH
Figure8: Acide oléique(Cuvelier etal., 2004)



Certains acides comportent une seule double ligigosont dits monoinsaturés); d’autres
en comptent 2, 3, 4, 5 ou méme 6 (ce sont dessagides polyinsaturéegApfelbaum et
al., 1999).

L’existence au moins d’une double liaison permetmer la notion d’isomérisation :

> |Isomeérisation géométrique :qui est définie par la position des chaines carbsné
par rapport aux doubles liaisons. L’isomere @& lorsque les deux parties de la
chaine carbonée, placée de part et d'autre dedbleldiaison, sont situées du méme
c6té d’'un plan. Et lorsqu’elles sont situées de @iad’autre de ce plan, 'isomere est

Trans.

» Isomérisation positionnelle :c’est la position de la double liaison qui chasgela
chaine carboné@®ilmi-Bouras, 2004).

H
COOH-(CH 2)7-C|::|C-(CH2)7-CH3 C18:17\sTrans: acide élaidique
H (isomere de position du C18;1
Trans : acide vaccénique)
0
COOH-(CH,);-C=C-(CH,);-CHs C18:1\ Cis: acide oléique

Figure9: Exemple d'isoméres géométriqudsofin, 2005).
*» Acides gras essentiels :
Les acides gras polyinsaturés tels que I'acideldigae et I'acide linolénique, sont dit
«essentiels» car I'Homme (comme tous les mammifé@sisincapable de les synthétiser a
partir des composés présents dans son alimentdtiest, donc indispensable que ceux-ci

soient présents dans la nourrit(@ontier et al., 2004).

|.2.4.Propriétés des acides gras :
1.2.4.1. Propriétés physiques :

a. Densité :les acides gras possédent un grand nombre d’atéges : Hydrogene et
Carbone. Les molécules sont volumineuses mais pesed, de sorte que la masse
volumique des acides gras est inférieure de cedld'a@hu (Frénot et Vierling,
2001).



b. Solubilité : les acides gras a longue chaine sont pratiguemsalubles dans I'eau.
La solubilité de ces acides gras augmente aveicriamuation du nombre de carbone.
lls sont solubles dans les solvants organiqueguell’éther éthyliquéBelitz etal.,
2004).

c. Point d’ébullition : le point d’ébullition augmente avec la longueulaehaine, les

doubles liaisons influencent pgarénot et Vierling, 2001).

d. Point de fusion :les acides gras insaturés sont liquides a la teatyrér ordinaire.
Leur point de fusion est plus bas que celui dedeacsaturés correspondants et ceci

d’autant plus gu’ils sont plus insatu@sémoliéres etal., 1980).

e. Propriétés spectrales les acides gras sont incolores. Dans les milietxraks, tels
gue les huiles, la couleur ambrée provient de doasts liposolubles comme les
caroténes.Les acides gras a doubles liaisons pasitde spectre U.V; mais par
chauffage en milieu alcalin on peut les isomérgerdoubles liaisons conjuguées
qui absorbent entre 316 et 232(Fnenot et Vierling, 2001).

1.2.4.2.Propriétés chimiques :

o Oxydation des doubles liaisons les liaisons éthyléniques des acides gras sont tres
fragiles et peuvent aussi fixer facilement de I'g&ge, soit par simple exposition a
I'air soit au moyen du réactif, conduit a la forinatdes peroxydes par ouverture de
la double liaison. L’'action des oxydants produite solution concentrée et
prolongée pendant un temps suffisant peut provotpeupture des liaisons du
peroxyde, puis les aldéhydes formés peuvent s’oxpder donner des acides, a
chaine plus courte que I'acide gras initial, qui on godt et une odeur désagréables;

c’est le rancissement oxydafifrémoliéres etal., 1980).

o Saponification : I'action d’'une base sur un acide gras conduit dtanation d’un

savon.

R-COOH +Na-OH ————=> R-COONat+ H;O
Acide gras Base Savon Eau
(Denise, 1992).



0 Estérification: c’est la formation d’ester a partir d’acide canpligue et d’alcool

H+
R;-COOH + R-OH ————=> RCOOR, + H_O
Acide gras Alcool Ester Eau

(Ucciani et Debal, 1992).
0 Halogénation:les halogénes (Chlore, Brome, lode) se fixent bigrles doubles
liaisons éthyléniques

R-CH=CH-(CH),- COOH +%——>  R-CH-CH-(C}},-COOH
I

CatalyseL |

X X
(Frénot et Vierling, 2001).

1.3. Aspect nutritionnel des corps gras et santé :

Les graisses considérées souvent comme lipogéniquedait de leur haute densité
énergéetique (lgramme de lipides produit 9 kilodak)r certains acides gras sont dits
«essentiels» pour I'organisme et leur source smnatides gras poly-insaturés ce qui impose,
avec leur consommation, un apport simultané deitamine E (anti-oxydant), d’autres
vitamines liposolubles sont aussi apportées ave@asses comme les vitamines A et D et
I'apport d’acide docosahexaénoique doit étre palféoement important chez les nourrissons

(lors de la phase de développement cérdiMabouf et Tremblin, 2009).

Cependant, la consommation excessive des grapsegquent des troubles pour la santé
humaine, tel que 'augmentation des risques d’hyigéycéreidémie et d’hyperglycémie du
fait d’'une hausse consommation d’hydrates de casd@augmentation de la cholestérolémie
et I'agrégation plaquettaire qui sont favoriséeslpgport d’acides myristique, palmitique et
stéarique (acides gras anthérogénes). Ainsi, laacomation élevée en acides gras saturés
provoque des troubles cardio-vasculaires (rétréoissit des arteregarouf et Tremblin,
20009).

l.4. ROle des graisses et des huiles en technologlienentaire :

Les huiles sont considérées comme étant des adertansfert de chaleur (friture), et aussi

comme aide technologique (faciliter le démoulage mteduits de la boulangerie).



Les lipides ont également un rdle barriere a I'hditdj en particulier les cires qui sont
utilisées pour protéger certains produits alimeasacontre le desséchement, c’est le cas par
exemple des agrumes. D’autre part, les lipides égakement utilisés traditionnellement pour
protéger diverses gammes de produits alimentai@strec la détérioration due aux
microorganismes, comme ils peuvent jouer le rolerdasporteur de nombreux composés

liposolubles (les anti-oxydants, les colorantestlitamines).

En technologie alimentaire, les graisses sont déndes soit comme lipides de constitution
(entrant dans la composition des aliments), sattroe lipides d’assaisonneme(feinberg
etal., 1987; Graille, 2003; Jacotot eal., 2003).

1.5. Fonctions biologiques des corps gras :

Les corps gras assurent plusieurs fonctions sog targanisme animal ou végétal, tels que

la fonction de réserve dans les tissus adipeukonation structurale dans les membranes
cellulaires et hormonales (le cas d’hormones slérojouant le réle de messages cellulaires).
D’autre part, ils assurent aussi la fonction detqmiion et de défense comme la

prostaglandine, ainsi que la fonction de transges lipoprotéines sériques et des vitamines
liposolubleg(Guilloton et Quintard, 2003; Beaumont, 2005; Kesags, 2008).

[1.1. Définition:

Selon la norm€odex alimentariug1989),la margarine est un aliment qui se
présente sous la forme d’'une émulsion solide auda et malléable, principalement
de type eau dans l'huile, produit essentiellemenaéir de graisses et d’huiles

comestibles d’origine non exclusivement laitiere.

La margarine est un systeme poly-dispersé. De opras a I'état solide et a I'état
liquide, d’eau et/ou de lait et d’'ingrédieliEaur, 1992).

La margarine est une émulsion de typedsms I'huile (W/O) qui comprend
deux phases essentielles :Une phase grasse ethaise pgueuse et d’additifs ou
produits auxiliaires. Du point de vue aspect et lemglle est tres proche du beurre
(Dupin, 1992; Kone, 2001).



Il.2. Composition globale:

La composition des margarines varie beaucoup dengine des graisses et I'usage
auxquelles elles sont destinées. Des adjuvantsobglilibles et liposolubles sont
toutefois ajoutégRoger,1974; Alais et Linden,1997).

En général, toutes les margarines ont une compogitobale identique, comme celle

du beurre la margarine contidgdacotot et Campillo, 2003) :

* 82% a 84% de lipides ou matiéres grasses, appalee grasse®u le gras.

 16% a 18% d’eau et/ou de lait, constituanihase agueuseu le non gras.

2% d’additifs et auxilliaires de fabrication repeéges par les ingrédients
liposolubles et hydrosolubles qui permettent a dagarine de se rapprocher du
beurre. Certains additifs sont obligatoires (énfiaisi....) alors que d'autres
sont facultatifs (sucre....).

II.2.1. La phase grasséphase continue)C’est un mélange de graisse et d’huiles
raffinées en [l'état et/ou modifiee par fractionname hydrogénation ou
interesterification. Elle représente la partie llasspmportante de la margarine (80%
a 82%) (Karleskind, 1992; Kone Issa, 2003).Cette phase est composée
principalemen{Karleskind, 1992) :

a)- Les graisses concretes :

v" Huile de palme :
Elle est caractérisée par une forte teneur en sgoes saturés (de 50 a 60%) et une
teneur relativement faible en acides gras insat{igr@s30 a 40%) d’acide oléique, 7 a
14% d’acide linoléique. L’acide linolénique se tveuwa I'état de trace (inférieur a 1%)
(Dupin, 1992).

v Huile de Coprah et de palme :
Bien qued’origine différentes, I'une étant issueldenoix du cocotier et l'autre de
'amande du fruit du palmier a I'huile, elles saamérisent toutes les deux par une
forte teneur en acides gras saturés a chainessgi@8, C10, C12) dépassent 50% et
parfois méme 60%, et a chaines normales (C14, C18) représentant 25 a 35%
(Dupin, 1992).



b)- Les huiles fluides :

v" Huile de colza :
On ne trouve plus désormais, en France, que déel’'lde colza sans, a trés faible
teneur en acide érucique (encore appelé colg@uin, 1992).
C)- Les huiles riches en acides gras essentiels :

v" Huile de tournesol :
Le tournesol est originaire d’Ameérique, elle esink des huiles les mieux equilibrées
en acides gras ; elle est particulierement richaaahe linoléique environ 67%Alais,
2003).

v Huile de soja :
Le soja est une plante qui s’adapte bien au clohatid et tempéré, I'huile de soja est
riche en acide linoléique (50 a 60%) et oléique #2B0%) ainsi qu’en tocophérols
(100 & 170 mg pour 100¢yVoerfel, 1990).

v Huile de mais :
L’huile de mais est caractérisée, comme celle den&sol, par sa teneur élevée en
acides gras insaturés, surtout l'acide linoleigh® @ 60%), avec tres peu de
linolénique (1 a 2%{Dupin, 1992).

I1.2.2. La phaseaqueuséphasedispersée)cette phase est constituée généralement
d'eau et/ou de lait, exempte de golt et de métawix pgpurraient nuire a sa
conservation. Cette eau doit étre : pure, bactigiquement saine et de bon godt
(Karleskind, 1992). Cette phase constitue 16% a 18% de la compositerad
margarine. On utilise le plus souvent 'eau osmagdiedoit étre bactériologiquement
saine pour assurer un produit fini de bonne qualitélle est nécessaire pour véhiculer
les substances hydrosolubles (sel, sucre, amidgrauski a un effet accélérateur sur
la vitesse et la facilité de cristallisation, lesutjelettes paressant jouent le réle de
«point de cristallisation».

Notons que le lait est généralement additionnéedmdnts lactiques sélectionnés qui
développent un ardme agréalfleupin, 1992yoisin de celui du beurréKone Issa,
2003; Lefrancq et Roudaut, 2005).



11.2.3. Les ingrédients (additifs alimentaires):

Le terme «additif» désigne toute substance quitrpas un constituant normal des
aliments et dont I'addition intentionnelle a un ki peut étre de typgScriben,
1988) :

» Technologique :émulsifiants (Iécithine, monoglyceéride).

» Conservation: sel, acide citrique, acide sorbique et antioxyslan

» Nutritionnel : vitamines (vitamine A ou rétinol, vitamine D).

» Leégislatif : amidon.

» Sensoriel: colorants et ardmes
Ces ingrédients sont incorporés dans la margafinelaugmenter la durée de conservation
d'une part et d’autre part, ils contribuent a l'dio@ation de la qualité organoleptique et
nutritionnelle de la margarine. Ces additifs s@martis entre ces deux phases en fonction de

leurs solubilités ou de leurs caractéres dispeegdtaine Issa, 2003; Dilmi-Bouras, 2004).
Il existe deux types d’'ingrédients ou d’addififdais et Linden, 1997) :

11.2.3.1.Les ingrédients liposolubles :
e Les émulsifiants :

Les émulsifiants sont utilisés dans l'industrianantaire, les agents émulsifiants sont des
composés amphiphiles dont la structurechimique coteg la fois des fonctions hydrophiles
et hydrophobes (lipophiles). Ce qui leur conféerecégpacité de s’adsorber aux interfaces

huile/eau et d’assurer ainsi la stabilité de I'ésiari (Jeantet etal., 2006).

Les émulsifiants assurent une bonne dispersioa ghdse aqueuse dans la phase grasse et de
stabiliser 'émulsion par réduction de la tensiateifaciale entre les deux milieRoger,
1974. Deux sortes d’émulsifiants peuvent étre ajoutéds lécithine (E322) et les
monoglyceérides (E47XPlaton, 2003).

Ces émulsions proviennent des huiles et graisseerhaires soit par distillation soit par
estérification. lls peuvent étre solides, liquidesire poudreux. lls sont utilisés comme

émulsifiants grace a leur caractere amphipfibnanne, 1992).

« Les aromatisants :



L’ardme le plus utilisé est le diacétyle. Ce dernabtenu par fermentation ou par synthese,
s’emploie a trés faible dose (lorsque la phase wsgieontient du lait, une partie de flaveur
de la margarine provient de ce qui lui donne unt geinblable a celui du beurr@Roger,
1974).

 Les colorants:

Ce sont les additifs les moins indispensablesgerutilise premierement pour normaliser la
couleur d’'un aliment et secondairement pour lepeesattractif, les colorants alimentaires

améliorent 'apparence des aliments et les renplestacceptable@/ierling et Guy, 2004).

La couleur de la margarine, assez voisine de cell®eurre, est obtenue soit par addition
d’huile de palme rouge, soit ducarotengKarleskind, 1992; Moll et Moll, 1998).

 Les conservateurs

Les produits microbiostatiques ou microbicides sptibles d’étre ajoutés aux aliments sont

qualifiés de conservateurs alimentaif€siiraud, 2003).

Dans le cas de la margarine, on additionne commsetateurs |'acide sorbique qui est un
acide gras insaturé avec six atomes de carbonesdtiiration de cet acide carboxylique
accroit son activité antimicrobienne, en inhibags$ Imoisissures (action fongistatique) et

possede une action inhibitrice sur la croissangsatherichia col{Oteng- Gyang, 1984).

- Les anti-oxygenes

Ce sont des substances qui prolongent la duréeodsewvation de la margarine en la
protégeant des altérations provoquées par I'oxgdatParmi ces produits : les tocophérols
(vitamine E; E306 — E 309), BHT (Butyle-Hydroxy{liene ; E 321), BHA (Butyle-
Hydroxy-anisole ; E 320)Dilmi- Bouras, 2004).

e Lesrévélateurs:

Le révélateur est un additif, son addition a pour de distinguer la margarine du beurre,
généralement on utilise 0,2% de I'amidon de rizdeufécule de pomme de terfl2ucause,
2003).

Les révélateurs permettent d’éviter toutes leades de vente de margarine a la place du
beurre ; la quantité utilisée est de 0,01 a O(Ré&bnballais, 1989).
Les vitamines:



Les vitamines sont des composés qui a |'état deesrasont nécessaires au bon
fonctionnement de I'organisme. Elles sont d’origir@imentaires indispensables a la santé
sinon a la viel(ouisot, 198Q. Elles sont classées en vitamines hydrosolutilépasolubles

(A, D, E et K); ces dernieres étant présents dassdrps gra@hevallier, 2005).

Le défaut principal de la margarine, comparé aurreeuéside dans sa teneur infime en
vitamine A. Il est donc normal que les margaringent envisagé d’ajouter a leur produit des
concentrés de cette vitamine pour améliorer se$itémanutritives, aussi I'addition de la

vitamine D a la margarine peut étre ufiBailey, 1974).

» La vitamine E (tocophérols et tocotriénols) :Les tocophérols et tocotriénols sont
présente dans tous les lipides natur@sullier et Farines, 1992);ce sont des
antioxydants les plus utilisés en agroalimentdisereprésentent généralement de 200
a 1200 mg/kg d’huile végétale non raffin@aito et Ishihara, 1997).

» Vitamine A : La vitamine A ou rétinol, qui est un alcool polyg@#mique conjugué
provenant du clivage d&caroténe (provitamine A), se trouve surtout, sausie de
palmitate, dans les graisses animales (beurree hdéd foie de morue, suifs,
saindoux...)Graille, 2003).

» Vitamine D : Le groupe des vitamines D, antirachitiques, compréeux substances
naturelles abondantes dans I'insaponifiable delesigie foie de poisson, la vitamine
D, (ergocalciférol) et la vitamine P (cholécalciféroljfCampbell et Anthony,
2002)Leur addition a pour but de réduire les risquescdesnces en vitamines
(Soullier et Farines, 1992).

11.2.3.2. Les ingrédients hydrosolubles :

e Le sucre:

Il est employé pour donner a la margarine son nergoQt. L’addition du sucre est faite
surtout dans le cas des margarines de feuilltegdeskind, 1992).1l est ajouté a raison de
0,2 & 0,3% pour permettre la coloration brune aauffage (tres apprécig&arleskind,
1992 ; Kone Issa, 2003).

e Le sel: Chlorure de sodium (Nacl)

Le chlorure de sodium est depuis longtemps un desipaux conservateurs. Le sel est
ajouté en premier lieu pour améliorer le godt, ikagst considéré comme un agent de

sapidité; les teneurs peuvent varier de 0,1 a 166sdél doit étre de qualité alimentaire,



neutre ou faiblement alcalin avec absence de seladmésium qui accélere I'oxydation des
graisses(Karleskind, 1992). En second lieu, il joue un réle protecteur gs des
microorganismes (réle bactériostatique). Il estitamthé sous forme d’'une saumure limpide
(Oteng-Gyang, 1984;Denise, 1992).

* Les correcteurs de pH :

Les plus utilisées sont I'acide citrique, lactigake ses sels de sodium, potassium et de
calcium, ils sont autorisés par la législation.di¢e citrique est un antioxydant synergiste
puissant. Il contréle le pH de la phase aqueuse; valeur basse de ce dernier freine la

croissance des microorganisn{éaur, 1992).

I1.3. Les différents types de margarines :

Les margarines peuvent étre classées selon désesriiels que leur composition, point de

fusion et leur usage en :

[1.3.1. Margarines pour usage domestique ce sont des margarines qui doivent posséder
les propriétés suivantes :

- Se laisser étendre aisément en tartine.

- Avoir des qualités organoleptiques proches de cédllebeurre.

- Sont préparées le plus souvent a partir de trihgdgols riches en acides gras

insaturégCheftel et

- Cheftel, 1977; Alais efal., 2008).

- La teneur maximale en eau est de 16%, et ellesr@mmpd@40 kcal pour 100g. On peut
distinguer les nombreuses variétés selon la temeacides gras polyinsaturés qui leur
confere une dureté différente : moins de 10% (JurE3 a 20% (semi-dures), 20 a
30% (molles), plus de 30% (extra-moll¢a)ais, 2003).

11.3.2. Margarines diététiques ou spéciales (bassealories):

Elles apparaissent sur le marché de quelques paysisdquelques temps, notons qu’elles
sont fabriquées sur mesure pour certains emploigicpkers : sportifs, régimes,

amaigrissants et certaines catégories de malades.



Ce sont des margarines dont la matiére grasse @st mmportante (50%) ce qui permet
d’apporter moins de calories (380 kcal/100g). elEmnt facilement tartinables a la
température du réfrigérateur et sont destinéescipalement aux enfants, vieillards et

certaines catégories des mala@@sis etal., 2008).

Enfin, sur le plan technologique, il convient dgnsiler que ses produits ont une image de
santé car la quantité de lipides est réduite et darguantité de phase aqueuse est élevée
(contenant 50% d’eau sont stabilisés grace a l'emti@mulsifiant comme le phosphate

disodique, gélatine... et¢Rajendre et Bulga, 1990).

11.3.3. Margarines pour I'industrie alimentaire:

Elles sont, selon l'usage, soit stables a hautgpdéeature (graissages pour la friture), soit
présentant une bonne plasticité dans un large &@Vedé température (Biscuiterie et
Patisserie]Alais etal., 2008).

Il.4. Les propriétés de la margarine :

Les propriétés de la margarine sont déterminéeke mdoix des matieres grasses
(composition et propriétés) et par les conditioagabrication, les plus importantes
sont(Naudet, 1996) :

[1.4.1. Les propriétés physiques

La margarine est caractérisée par sa texture u@talactile, ces deux caracteres sont
conditionnés par les parametres suivéRtsger, 1974):.

- Son point de fusion qui n'est en fait que le changet d’état solide, il doit étre de I'ordre
de 34°C a 37°C pour la margarine de table puistjaedeit fondre dans la bouche, et de
I'ordre de 39°C a 42°C pour la margarine de fetathe puisqu’elle doit résister a la
chaleur lors du travail mécanique gqu’elle subit,det 'ordre de 36°C a 38°C pour la
margarine patissiere puisqu’elle doit fondre danisduche elle aussi.

- Son état élastique, du fait que la margarine npasttout a fait solide, ni tout a fait liquide,
puisqu’'on a une phase solide (partie concrete)nlaaigdans une phase liquide (partie
fluide).

11.4.2. Les propriétés chimiques :

Les propriétés chimiques sont assez variables duqfdil y a plusieurs sortes de
margarines selon les pays, les emplois et les é&sogle fabrication. Les valeurs

intéressantes a connaitre et que I'on détermipéuke souvent sorfRoger, 1974).



La composition centésimale du produit.

La composition en acides gras de la phase grasse gdrticulier la teneur en acide gras
essentiels.

La nature et la teneur en divers éléments non gtigées de la phase grasse (stérol,
vitamine).

Les indices révelent le degré de fraicheur : agieitindices de peroxyde.

[1.4.3.Les propriétés nutritionnelles :

Les margarines sont des corps gras alimentaires. titre, rien ne doit les différencier sur
le plan nutritionnel des autres corps gras alimesga Ellessont avant tout une source
d’énergie apportée sous un faible volume; on évalu® Kcal ou 37 KJ l'apport
énergétique d’'un gramme de lipiffeeinberg etal., 1987).

Elles apportent également des acides gras esserfsattout linoléique), vitamines
liposolubles (A, D, et E). La margarine est trégedtible, car leur coefficient d’utilisation
digestive est de I'ordre de 97% a 99Petit, 1997).

Certaines qualités de margarines apparues surrehénant des propriétés diététiques ou
thérapeutiques particulieres :

Margarine riche en acide linoléique pour prévergs Imaladies cardiovasculaires
(Siscovick etal., 2000).

Margarine a base de triglycérides a chaine moyegme régime intervenant contre les
troubles de la digestiofdacotot et Campillo, 2003).

Margarine a faible teneur en corps gras «hypoaples ou basse calories», pour régime

amaigrissan(Roger, 1974).

11.4.4. Les propriétés sensorielles :

Il est indispensable que la margarine soit fraiehparfumée, d’'une part et appétissante et
agréable au gout d'autre part. L'ensemble compldee stimuler qui résulte de la
dégustation d’'une margarine est lié d'une part dldaeur des constituants lipophiles
(matieres grasses), hydrophiles (lait, sucre,etedjes aromatisants, et d’autre part a I'état

physigue de I'émulsio(Roger, 1974).

[1.4.5. Les propriétés microbiologiques :

Comme tous les denrées alimentaires, les margarisggsent d'étre contaminées par des
microorganismes qui en se développant, provoqueataltération de sa qualité marchande,
celle-ci se traduit par une modification de sonamppce, sa texture, et sa saveur, une



altération de sa qualité hygiénique, met surtoutl@mger la santé du consommatéeaur,
1992).

Généralement, la phase grasse n’est pas favorahlelg développement des bactéries.
C’est surtout la phase aqueuse qui est beaucogpeghosée a la contamination par les
bactéries Escherichia coli germes aérobies, coliformes, levures et moisssut peut

arriver aussi que la margarine soit contaminée des germes entéropathogénes ou

entérotoxiques tels les salmonelles et les stapbhgleegRoger, 1974).

II.5. Les facteurs d’altérations de la margarine :

L’altération des corps gras est liée a leur stmecthimique : ce sont des triesters qui peuvent

s’hydrolyser en donnant des glycérides partietiestacides gras.

Les chaines grasses insaturées sont susceptibtéagle avec I'oxygene de l'air pour donner

des produits d’oxydation responsables du «rancieserndes corps grdgVolff, 1981).

Les margarines risquent d’étre altérées par diftéréacteurs, d’ordre physique, chimique ou

bactériologiques :

[1.5.1. Altérations physiques:

Pour une bonne consistance de la margarine, iéesissaire que les structures cristallines ne
subissent pas de changement, cependant il arriee dps cristaux, petits a l'origine

grossissent graduellement a cause de la recistiadin qui a conséquence de la séparation de
I'huile liquide de la margarine, ce qui porte atteiau gout et aux propriétés rhéologiques du

produit(CACQE, 1998).

11.5.2. Altérations chimiques :
= Oxydation :

SelonTERG (2005))'oxydation d'un corps gras est un phénoméne punénohimique
mettant en jeu des réactions radicalaires, et guiétessitent que la présence de I'oxygene
atmosphérique. Les composés formés par attaquexdgéne sur les doubles liaisons des
chaines d’acides gras sont des hydroperoxydesmuine réaction en chaine donnent a leur
tour des molécules plus complexes qui évoluentyasdes acides, aldéhydes, cétones et

alcools a chaines courtes volatils.

Cette réaction peut se produire méme dans les @tism@mntenant moins de 1% de lipides.

Elle est favorisée par la lumiere, 'oxygene, lalelr et les ions métalliques. Les principaux



substrats de l'oxydation sont des acides gras unést Elles donnent naissance a de
nombreux composés, les composés carbonylés quirigand le brunissement non

enzymatique, les aldéhydes et cétones qui sonbmeaples de golt de rance qui limite la
conservation. Elle peut avoir lieu également soastibn des enzymes, tels que les
lipoxydaseqGuilloton et Quintard, 2003).

L’oxydation des lipides entraine également desgsedtactivité vitaminique et de couleur, de
méme que l'oxydation des acides gras essentielpmwioque une diminution de la valeur
nutritive (Guilloton et Quintard, 2003).

Le développement du rancissement et d’autres mawg@its est la manifestation la plus

connue de 'oxydation lipidiqu@_ove, 1996).

On distingue dans 'oxydation des lipides troisaymle réaction@lais, 2003) :

- Les réactions d'initiation qui conduisent a la fation de radicaux libres ou de
peroxydes lipidiques a partir d’acides gras insgtAGI).

- Les réactions de propagation qui constituent I'étdpxydation des lipides insaturés
par I'oxygene gazeux. Elles se caractérisent pa accumulation de peroxydes
purs.

- Les réactions de terminaison au cours desquebesmticaux libres s’associent pour

donner des composés non radicalaires tres divers.
Parmi les mécanismes d’oxydation des lipidesail:y
1) L’auto-oxydation :
L’auto-oxydation est le processus principal du issement de la matiére grasse(huiles,

graisses, produits mixtes gras, céréalegEymard, 2003).

Les acides gras insaturés (AGlI), libres ou combis@ss forme de triglycérides ou de
phospholipides réagissent avec l'oxygene pour forngans un premier temps, des
hydroperoxydes, qui génerent par dégradation detepetmolécules telles que les

hydrocarbures, les aldéhydes, les acides et leaeg{Gaillaird, 1991).

* Les produits formés lors de I'auto-oxydation :

En premier lieu, il convient de citer les aldéhye@esétones de faible masse moléculaire qui

sont responsables de I'odeur de rance; c’est lmipre altérationqui se manifested’autant



que certains d’entre eux (hexanal, 2-déceénal...) pergus a des concentrations trés faible

(Frankel, 1985).

- Des acides gras oxydés.
- Des dérivés de furanne, des hydrocarbures aliplesigt des acides carboxyliques a

courtes chaine@eymard, 2003).

2) Oxydation enzymatique :

Les lipoxygénases (lipoxydases) sont tres répandaes le regne animal et végétal. De
facon geénérale, les lipoxygénases exigent des scgias libres comme substrat, les
lipoxygénases sont actives a des températuresshgsmeexemple, pendant le stockage en
congeélation et peuvent limiter sérieusement la elwé conservation de produit surgelés
(Padley, 1994).Les lipoxygénases sont actives méme a des contiensratres basses
d’humidité (Gardner et Grove, 1998).

Notons que les facteurs influencant I'oxydation lij@sles son{Jeantet etal., 2006) :

+ Teneur en oxygene.

+ Les radiations lumineuses.

L+ Catalyseurs enzymatiques.

L+ Influence des métaux lourds la décomposition des lipides peut étre significatient
acceélérée par la présence de métaux tels que,l&efeuivre, le manganése ou le cobalt
(Shahidi et Hong, 1991).

L Activité de I'eau : I'activité thermodynamique de I'eau (aw) et sort @taysique ont une
influence tres importante sur la stabilité oxydatiun alimeniNelson et Labuza, 1992).

+ pH: le pH intervient sur le mécanisme d’oxydation dgsdés, principalement en
modifiant la solubilité et I'activité des catalyssiet des inhibiteurs de I'oxydatigdeantet
etal., 2006).

+ Température : I'effet de la température sur I'oxydation des liggdest complexe et dépend
de la concentration en oxygene dans le mi{imantet etal., 2006).

» Hydrolyse :

Chimiquement, les graisses sont des esters etdsmut susceptibles de s’hydrolyser. Ce

rancissement «savonneux» peut se développer dansraiduits contenant une lipase active

et suffisamment d’humidité, le golt de savon estfailtat de la libération des acides gras a

courte chaine suite a I’hnydrolyse (ou lipolyse) degs gra&avrilovic et al., 1996).



Triglycéride + H20 ——> Ades gras + Glycérol
Figure 10 :Réaction d’hydrolysé¢Gavrilovic et al., 1996).
[1.5.3. Altération microbiologique :

Les microorganismes qui proviennent généralemen ghase aqueuse de la margarine, de
I'air, de I'appareillage de fabrication ou du cammhnement peuvent provoquer une altération

de la qualité organoleptique telle que, la flavéapparence et la textu(@®oger, 1974).

Selon le CACQE (1998), la margarine peut faire I'objet d’'une éventuelldémdtion

microbiologique, les microorganismes les plus retréds sont: les germes aérobies, les
coliformes, les levures et moisissures. Il est & mue les paramétres favorisant cette
altération microbiologique sont, la taille de geldttes d’eau, le pH de la phase aqueuse,

I'agent de conservation, la température et la cotnagon en sels
I1.6. Le contrdle de qualité de la margarine :

Les analyses de contrble de qualité s’effectuanttda long du processus de fabrication de

la margarine : matieres premiéres, produits enscderfabrication et les produits finis.
[1.6.1. Contréle des matieres premiéres (huiles gjraisses):

Les parametres étudiés sont organoleptiques etqohgkimiques tels que : 'aspect général,
'odeur et le godt, la couleur, I'indice de réfriact, la teneur en humidité (la quantité d’eau
libre existante dans I'huile), I'indice d’iode gpermet de vérifier la composition du produit

et I'indice de peroxyde qui indique le degré d’oatidn des huilegKone Issa, 2003).
11.6.2. Contréle en cours de production :

C’est le contréle des deux phases qui constituémulsion, il concerne I'étude de ces
parametres : la teneur en solide, la couleur duamgg, l'indice de peroxyde ainsi que
'analyse microbiologique, pour Vvérifier la confatén des parametres de production
(Température des phases, pression, vitesse,....ddtrole de qualité organoleptique est

également réalisgKarleskind, 1992).

11.6.3. Contréle des produits finis :parmi les méthodes d’analyses effectuées :

- Dosage de la teneur en eaula mesure en continu du pourcentage d'eau dans la

margarine est essentielle, on la détermine suilantéthode classique par perte de poids



du produit, aprés chauffage a une température @otmeant un temps défifiKarleskind,
1992).

- Dosage du sel la teneur en sel varie suivant l'utilisation dentargarine. Le dosage se
fait par argentimétrie sur la phase aqueuse sépaaéechauffage et centrifugation
(décantation) du produit fifKarleskind, 1992).

- Mesure du pH : on le mesure en continu sur la phase aqueuse.

- Mesure de la dureté:la dureté exprimée en g/ém est mesurée a laide d'un

pénétrometre & cbne ou a aiguille. On la mesureesta la sortie de I'appareillage puis
apres 48 heures et 5 jours de stockK&@eleskind, 1992).

[1.7. Technologie de fabrication de la margarine :
La fabrication de la margarine comprend les étdpes¢rées dans I'annexe 1:
[1.7.1.Réception et stockage de la matiére premiere

Les huiles importées essentiellement du nord d’geirla Norvege) ou de Malaisie sont

hydrogénées et raffinées puis stockées dans des bac

[1.7.2. Raffinage des huiles et traitement de modiation utilisés pour la fabrication de

la margarine :
Les huiles importées telles I'huile de soja etilbde palme subissent un raffinage.
[1.7.2.1.Raffinage des huiles :

a) Définition du raffinage :

Le raffinage des corps gras est une technologentéaqui n'a été progressivement mise en
ceuvre que depuis un siécle. Depuis les originesitanmes ont donc utilisés les corps gras
dans l'état ou ils se trouvaient apres leurs ettras a partir des matieéres végétales
oléagineuses (fruits, noyaux, graines et feves$iajoe des tissus adipeux des animaux

terrestres ou marin&arleskind, 1992).

Le raffinage a pour but de maintenir ou d’amélioles caractéres organoleptiques et la

stabilité des corps gras alimentaires. Il comprené série d’opérations ayant pour but



d’éliminer les composés mineurs indésirables, nmesgloles des godts et des odeurs

spécifiques des huiles brutes et de leur mauvaissetvatior(Uzzan, 1984).
b) Les étapes du raffinage :
b1l) Démucilagination (dégommage) :

Cette opération a pour but d’éliminer les ciresnetilages pour éviter des dépbts ultérieurs
dans les bouteilles et la formation de moussefatlae. La démucilagination est effectuée
par lavage de I'huile avec de I'eau légerementwdé ou additionnée de phosphate; les

mucilages sont récupérés sous forme de pates decdagination(Uzzan, 1984).
b2) Neutralisation alcaline :

Cette étape permet essentiellement d’éliminer tédea gras libres par transformation en
savons et séparation, ainsi que divers composédueds (phospholipides, composés de

nature protéique...etc).
Le procédé traditionnel comprend les phases swggant

+« Addition d’'une solution de soude.
s Mélange.

% Séparation par centrifugation.

% Lavage a l'eau.

+»+ Séparation puis séchage sous vide.

La soude est la base la plus employée en raisgordéas prix; d’autres bases autorisées par
la réglementation telle la potasse, 'amoniac etHaux ne sont pas employées en pratique
(Multon, 2002).

b3) Lavage et séchage :
Le lavage :

Le lavage d’huile neutralisée a pour but d’élimitesr substances alcalines (savons formés et
soude en exces) présentes dans l'huile ainsi geedérnieres traces de métaux, de

phospholipides et d’autres impure{&enise, 1992).
Le lavage est plus efficace lorsqu’il est effectmédeux stades sel@enise (1992):

+ Premier lavage :



Consiste a ajouter 3 a 7% d’eau, en passant danglangeur rapide qui assure une bonne
dispersion de I'eau dans 'huile (sans créer d’&mnl) qui va rendre la séparation difficile.

Le mélange est ensuite séparé par centrifugation.
+ Deuxiéme lavage :

L’eau du deuxieme lavage sert a éliminer les dessiéraces de savons qui n'ont pas été

éliminé lors du premier lavage.
Le séchage :

Cette opération vise a éliminer I'humidité (qui pptovoquer un colmatage rapide des filtres

surtout en présence de savons) présente dan®llbuée avant la décoloration.

L’huile neutralisée sortant du lavage est séché@uaérisation sous vide a environ 90°C; la
vapeur aspirée par le vide passe par un sépamegouttelettes pour récupérer les acides

gras a faible poids moléculaifPenise, 1992).

b4) Décoloration :

Le but principal de cette opération est d’élimies pigments colorés dans l'huile; la
décoloration fait intervenir un agent d’adsorptiterres décolorantes avec ou sans charbon
actif). Cet agent ne joue pas uniquement un radeldéant par fixation des pigments colorés,
mais présente également un effet «nettoyant» sarpiibn de divers composés indésirables
présents dans I'huile; il est ensuite nécessaires@garer I'huile décolorée de la terre

décolorante contenant les pigmd@isssut etal., 2002).
b5) Décirage :

Cette opération de purification complémentaire arpout d’éliminer les cires naturelles
présentes dans 'huile de tournesol, solubles & 4fais trés peu solubles a température
ambiante. La présence de ces cires se traduitgsadéfauts d’aspect divers (troubles, dépbts,

flocon), qui nuisent a la présentation du produit.

Un refroidissement de I'huile aux environs de 5°6t @écessaire pour assurer la
cristallisation complete des cires qui seront sé&gmde I'huile par centrifugation et filtration
(Cossut etal., 2002).

11.7.2.2.Traitements de modification utilisés poura fabrication de la margarine :



Indépendamment des opérations de raffinage quiathfient en rien la composition globale,
la structure glycérique et les propriétés physicgeteshimiques, la Iégislation autorise trois
traitements qui au contraire modifient la compositglobale, la structure glycérique et les
propriétés des corps grad@remoliere et al., 1984; Alais et Linden, 1997).Ces

prétraitements (I'hydrogénation, linterstérificati et le fractionnement) permettent
d'apporter des propriétés spécifigues aux matiegmsses et favorisent leur

interchangeabilité dans des applications alimesgaet industriellefAlais etal., 2004).

a) Hydrogénation :

Les corps gras contenant des lipides formés d’adjglas insaturés peuvent étre hydrogénés
par fixation d’hydrogéne soit sur une partie outeutes les doubles liaisons des acides gras
in saturés, ce qui augmente leur degré de sataratiéleve le point de fusion; d’autre part, le

produit rancit moins puisqu’il ne peut plus se ferrd’aldéhyde¢Belitz etal., 2004).

Du point de vue pratique, I'hydrogénation est dfiée d’'une facon générale en discontinu
dans des hydrogénateurs en faisant passer de dipgde sous forme de gaz insoluble tres
pur en présence de catalyseur (sel de cuivre auc#tel) sur le corps gras porté entre 150°C
et 200°C a pression donn@sais et Linden, 1997).

Cette opération peut étre contrblée et suivie Emit’abaissement de 'indice d’iode, soit par

'augmentation du point de fusion jusqu'a atteiddrealeur désirée.

L’huile hydrogénée est alors filtrée pour élimitercatalyseur, lavée, a nouveau décolorée et
enfin désodorisé@lais et Linden, 1997).

La température, la pression, la vitesse d’injectiefhydrogéne, la nature et la concentration

du catalyseur varient selon le type d’hydrogénatanil en existe deux :
al) L’hydrogénation partielle ou sélective :

Ce type d’hydrogénation a pour but de saturer seeé une partie des doubles liaisons des
acides gras polyinsaturés, et ainsi réduire lengue donc a augmenter la stabilité de I'huile
ou de la graisse.Elle s’appliqgue aux huiles paitcement sensibles a I'oxydation et a la
chaleur et contenant un pourcentage élevé en anmbésniques comme I'huile de Colza et
de sojaWoerfel, 1990).



a2) L’hydrogénation non sélective :

Elle a pour but la préparation des matieres grassates pour la fabrication par exemple de
la margarine. Ce type de réaction favorise égalérzeormation d’isoméres notamment
transce qui contribue a augmenter encore le poinudeif (Tremoliere etal., 1984; Alais

et Linden, 1997).

b- L’interstérification :
L’interstérification est un processus catalytiqakle peut étre aléatoire ou dirigée. Dans ce
processus, les triglycérides d'une seule ou plusiamatieres grasses de départ sont

réarrangés, produisant une nouvelle graisse. lagwiptés physico-chimiques du mélange de

triglycérides peuvent étre changées et dirigées asens souhai{®’Brien, 1998).

Du point de vue technologique l'opération est senpl mettre en ceuvre : elle consiste
simplement a chauffer le corps gras (ou le méladgecorps gras) a une température
moyenne de l'ordre de 70°C a 100°C, ajouter unlysgar comme par exemple du sodium
métallique ou plus simple encore des savons pungesia réaction par la modification du
point de fusion ou de l'intervalle de plasticiténaJfois la réaction terminée il faut éliminer le
catalyseur et raffiner le corps gras interestérifi@tte réaction est tres intéressante parce
gu’elle est tres douce car les acides gras ne rdomtodifiés ni isomériségRoger, 1974;
Tremoliere etal., 1984, Alais et Linden, 1997).

c) Le fractionnement :

Le fractionnement est une opération qui sépareguaisse en une fraction liquide (huile) et

une fraction solide a point de fusion plus élevé gumatiére de départ.

Ce traitement s’applique donc soit aux graissemaleis, soit le plus souvent a des huiles

concretes comme I'huile de palme.

Cette opération permet d’éliminer les constituamtBaut point de fusion, qui, a I'état de
traces ou de faibles pourcentages, peuvent alEs@ropriétés organoleptiques; c’est le cas
du fractionnement de I'huile de tournesol qui pdrti@imination des cires a point de fusion
élevée(Tremoliere etal., 1984; Alais et Linden, 1997).

[1.7.3. Préparation des phases :



La préparation de la phase aqueuse et de la ginasge varie selon le type de margarine a

produire.
[1.7.3.1. Le blend :

Afin de surveiller I'opération d’hydrogénation, léests sur le point de fusion des huiles
entrant dans la recette de fabrication de la margaont effectués au niveau de laboratoire
de physicochimie. Les huiles hydrogénées et rafingont ensuite convoyées moyennant
deux pompes (une pour les huiles hydrogénées wtd’gour les huiles raffinées) vers des

bacs de stockage.

Le mélange de ces huiles hydrogénées et raffidiéedblend» est pompé de la chambre de

stockage des bacs vers des bacs alimentant chegligries de production.
11.7.3.2. Préparation de la phase grasse :

La phase grasse est constituée de corps grasedomtdportions définies selon la recette ainsi
gue des auxilliaires de fabrication, solubles diasshuiles végétales tels que I'émulsifiant,

les vitamines, les arbmes et le colorant. La pedpar proprement dite de la phase grasse
consiste a dissoudre les additifs au mélange desagmas raffiné et chauffé a environ 50-

55°C pour quelques minutes. Le liquide limpide mioktenu constitue la phase grasse
complete(O’brien, 2008).

11.7.3.3. Préparation de la phase aqueuse :

Pour les margarines dites a eau (ne contenant @daitll la phase aqueuse est constituée
d’eau et des additifs qui y sont solubles tels :.des conservateurs, les correcteurs de pH, le

sucre et le sel destinées a la conservationaetégllation de I'aciditéO’brien, 2008).

11.7.3.4. Préparation de I'émulsion :elle consiste en un mélange des deux phases grasse

agueuse qui se fait en deux étapes

- Mélange (pré-émulsion) :pendant cette étape, la phase grasse completeéddn§bd-
55°C), et la phase aqueuse (sans la solution desent additionnées et remuées
continuellement pendant 3 a 4 minutei®iton et al., 1999).

- Emulsion : c’est la réalisation d’'un mélange homogéneaipdetces deux phases non
miscibles, réduisant la taille des gouttelettes l@enulsion sous l'action des

émulsifiants Norton et al., 1999).



[1.7.4. Le dosage :

Le blend, la phase grasse et la phase aqueusdeniréutravers trois pompes doseuses qui
permettent l'alimentation en proportion convenableadéquate de chaque phase: 80%
minimum pour le blend, 2% pour la phase grasse 4tal 16% pour la phase

agueusgierling, 2008).
[1.7.5. Emulsification :

Elle consiste & mélanger la phase grasse avecdsepaqueuse. Une emulsification bien
établie, garantit une bonne homogénéisation aedegarine. Elle est effectuée en présence
d’'un agitateur bien approprié correspondant au tygpanargarine a préparer.C’est grace a
une agitation provoquée par des jeux de pellesgprovoque I'émulsification : la finesse de
I'’émulsion obtenue et sa stabilité sont des critémgortants de la réussite de cette opération
(Vierling, 2008).

11.7.6. Pasteurisation :

Elle consiste en un chauffage de I'émulsion a wmeperature de 80-85°C pendant 3 a 4
secondes et par une pression de vapeur de 5 l&tte. dpération a pour but de diminuer le
développement microbien et éliminer ainsi toutes fermes végétatives et pathogenes

susceptibles d’étre présen{®serling, 2008).
11.7.7. Refroidissement et cristallisation:

L’émulsion sortant du pasteurisateur avec une teatpee de 45°C est pompée a haute
pression vers le cristallisateur ou I'’émulsion ulis un refroidissement et une cristallisation
s'effectuant dans un systéme tubulaire a doublei mans laquelle circule une substance
d’ammoniac (NH). La stabilité finale du produit est obtenue pastallisation de la phase
grasse au sein de I'émulsion. Cela consiste a dép@snulsion sur un tambour refroidi a

0°C qui provoque la cristallisation immeédigi&erling, 2008).
11.7.8. Malaxage :

Le produit sort du cristallisateur sous forme dfiim qui est acheminé par trémie jusqu’au
malaxeur qui assure le malaxage et élimine les aiaes odeurs en lui donnant consistance,

souplesse et homogénéftehmad et Clyde, 2002).



[1.7.9. Emballage et Conditionnement :

Ces deuxétapesont pour but de conserver les préprissentielles de la margarine en
particulier : le godt, la fraicheur et la coulewi gpe doivent évoluer que trés lentement au
cours de la durée de conservation du produit. abilge des corps gras dépend en partie de
leur conditionnement. L’atelier margarinerie disposd’empaqueteuses pour le
conditionnement de la margarine. Selon le type degarine, le conditionnement s’effectue

par des machines produisant des pains de forntespatids précis (250 et 500g).
L’emballage utilisé peut étre soit :

& Du papier sulfurisé: Utilisé pour le conditionnement de la margarileefeuilletage
qui a un point de fusion de 44°C, utilisé pourdesartes durées de conservation.

@ Une feuille d’aluminium.

i Le complexe sulfurisé aluminium :utilisé pour le conditionnement de la margarine
de table de 2509 et 500g.

Selon la structure de la margarine, le conditioner@npeut se faire soit en pots (consistance
molle) ou en plaquettes (consistance dure); aetnelht la commercialisation des pots en
plastiques sont beaucoup plus pratique et nettepleatattrayant¢ Tremoliere et Dupain,
1984).

[1.7.10. Stockage:

C'est la derniere étape du processus de fabricatienla margarine. La margarine
conditionnée est stockée quelgues heures en satterdlitionnement, a la température de 10
a 13°C (pour éviter une cristallisation brusquelswete les produits finis jugés conformes

sont stockés en chambre froide entre 5 et(T¥€moliere et Dupain, 1984).



Cette étude réalisée aux laboratoires de physitioelet de microbiologie de la margarinerie
au sein del'unité getital» de BéjaidAnnexed )du mois davril au mois demai 2012 a
porté sur les analyses organoleptiqgues, physicaghegs et microbiologiques de la
margarine.L’ensemble de ces analyses a été égaledadisé sur les matieres premieres (eau,
lait, huiles raffinées et hydrogénées), le produitours de production (blend, émulsion) et le

produit fini (margarine).

|. Matériels:

I.1.Matériel biologique : Le matériel biologique étudié est constitué deu,;ades huiles
raffinées et hydrogénées, du lait, du blend, d’&malet de la margarine. Les analyses
effectuées différent d’'un matériel a un autreoséiEtape de fabrication.

I.2.Verrerie et autres : La verrerie employée est la méme utilisée pouatedyses
physicochimiques et microbiologiques des autredyitse alimentaires. Elle est citée dans
'annexe 5

I.3. Appareillage : L'appareillage utilisé pour les différentes analygffectuées aux
laboratoires de physicochimie et de microbiologieun appareillage simgkennexe6).

I.4. Réactifs et solutionsles réactifs et les solutions sont soit préparéalpblement ou au
moment de la réalisation de I'analy§&nnexe7).

I.Méthodes d’analyses

I.1.Echantillonnage :

Les préléevements des échantillons des matieresignesn du blend, de I'émulsion, ou de

margarine se font au hasard et directement a pigrta chaine de production.
Conservation des échantillons :

La conservation des échantillons prélevés direat¢ishe la chaine de production doivent étre

maintenus a basse température (+5°C jusqu'a +7°C).

Le transport des échantillons prélevés au labaratpour effectuer les analyses physico-
chimiques et microbiologiques et méme l'aspect cenamal de I'emballage peut avoir lieu a
température ambiante (20- 22°C). Le contrbéle miciolgique de la margarine doit intervenir

dans les 24 heures qui suivent I'échantillonnage.



I1.2.Prise d’essai: avant d’effectuer le prélevement sur I'échantillde laboratoire, il est

nécessaire de bien homogénéiser ce dernier.

Le prélevement des échantillons pris de la cham@rdduction est effectué durant chaque
chaine de fabrication tous les deux heurespouprdduit fini (margarine). Un prélevement
est effectué par jour pour 'eau osmoseée et le daitseul échantillon pour les huiles raffinées
et hydrogénées pour les analyses physicochimigis.enfin cing échantillons qui
correspondent a un seul prélevement par jour paumargarine est effectués pour des

analyses microbiologiques.

[1.3.Analyses physico-chimiques :

L’analyse des caractéristiques physico-chimiguessgamite un rdle tres important dans le
contréle de gualité de la margarine, d’ou la nétessi’'elles soient exercée a la fois au cours

de la fabrication et sur le produit fini.

Au niveau du laboratoire de physico-chimie, il Wapplication du systeme de quart, et
durant chaque quart, un bulletin d’analyses physhimiques effectuées sur des

échantillons, représentatifs, prélevés pendamfet de production doit étre rempli.
[1.3.1. Analyses physiques :
a) Traces d'impuretés:

L’huile est mise dans des flacons, et présentégeeonnel de laboratoire pour donner leur
avis sur la présence, ou I'absence de trace d’ietgsy I'appréciation se fait par voie visuelle
(ceil nu).

b) Détermination du point de fusion:
Le point de fusion est déterminé selon la métH8de 6321 (2002).

Définition : le point de fusion est la température a laquelle matiére grasse solidifie dans

un tube capillaire se ramollit jusqu’a tel pointejle remonte dans le tube.

Principe : il est basé sur le passage de la matiére grasbétat solide a I'état liquide sous

I'effet de la chaleur, a une certaine température.
Mode opératoire :

- Fondre une quantité de margarine, apres filtratemplirdeux tubes capillaires en verre

sur une hauteur de 1 cm, les refroidir au congétaiendant 20 a 30 minutes.



- Fixer les deux capillaires a une pince en bois.

- La pince est suspendue sur les c6tés du bécheesquiempli de l'eau et les deux
capillaires sont immergés dans I'eau, ensuite lemest chauffé lentement (0,5° C/min) a
I'aide d'une plaque chauffante- agitatrice.

- Observer attentivement et noter la température quelle les colonnes d’huiles
commencent a remonter dans les tubes.

Expression des résultats ta valeur moyenne des températures des deux tgbesresidérée
comme le point de fusion de I'échantillon exprinmédegrée Celsius (°C).

c) Détermination du taux d’humidité :

Définition : la teneur en eau et en matiéres volatiles est iiee e masse (exprimée en
pourcentage) subie par le produit apres chauffa@®3x 2°C. Cette perte d’eau influence

automatiquement sur le poids de I'échantillon.

Principe : basé sur la détermination du poids d’'une prisesdieavant et aprés séchage soit
par méthode standard a I'étuve a une températut®@8feC pendant 2 heures ou bien avec la

méthode rapide.
Mode opératoire:

- Peser d’abord le bécher vide et noté son pagses prendre 2 a 3 g du produit et

I'introduire dans le bécher.

- Chauffer 'ensemble sur une plaque chauffanteagitant constamment le bécher pour
éviter les éclaboussures jusqu'a lI'enlevement deetd'eau qui existe dansl’échantillon

(cessation de dégagement de bulles d’air)

- Laisser refroidir le bécher dans un dessiccapmmmdant 10 a 15mn jusqu'a température

ambiante.
- Peser le bécher contenant le produit chaufféefetidie et noter son poids.

Expression des résultats le taux d’humidité est obtenu en appliquant la folem
suivante :

Humidité(%) _ (m0+m1)—m2.100

mo

Tels que :

mO : Le poids du bécher vide en gramme.



m1l: masse de la prise d’essai en gramme.
m2 : masse du bécher contenant le produit aprédfelgaiet refroidissement en gramme.

Le taux de 'humidité de la margarine est déterngnésuivant la norme d’esskE80O 662
(1998).

d) pH de la phase aqueuse:

Principe : le pH de la phase aqueuse de la margarine temi différence du potentiel a la
température de mesure entre deux électrodes imasgedgns cette phase. Déterminé selon le

mode opératoire spécifié dans la présente norrast éxprimé en unité de pH.
Mode opératoire :

% Prendre un échantillon a partir du bac contersaphhse aqueuse
i Faire activer le pH-métre et I'introduire dans éxber contenant la phase aqueuse.

wl Lire et noter le pH de la phase aqueuse sur |'édugpH-métre.
Expression des résultats ta lecture se fait directement sur le pH- metre.

Cette mesure de pH a été réalisée selon la noremereprisgNE.1.2.429/89).

[1.3.2.Analyses chimiques:
a) Détermination de l'acidité:
La détermination de l'acidité a été effectuée sédométhode d’essdSO 660 (1996).

Définition : c’est le pourcentage d’acides gras libres, expgorventionnellement selon la
nature du corps gras, en acides oléiques de poalécoiaire (282g/mol), ou en acide

palmitique (256g/mol).

Principe : c’est le titrage des acides gras libres présgams le corps gras par une solution
d’hydroxyde de sodium(NaOH) a chaud en présencehdmolphtaléine.La réaction de

saponification est illustrée danaiinexe 2 (a).

Mode opératoire :



Prendre (10+£0,1) g de matiere grasse dans un eszl@mrmadditionnée a 75 ml d’alcool
neutralisé (alcool + NaOH+ Phénolphtaléine), pugtqr au plague chauffante; et titrer avec
NaOH a 0,01 N jusqu’a I'apparition de couleur ragg persiste pendant 10 secondes et qui

indique fin de réaction.
Un essai a blanc est effectué en titrant 75 mhdi@bl avec une solution de NaOH a 0,01N.

Expression des résultats tacidité est donnée en pourcentage par la relaiovante :

N.V.M
[ Acidité (%) = ——— ]

10.P

N : Normalité de la solution d’hydroxyde de sodiidaOH (0,01 N).
V : Volume de la solution de NaOH nécessaire potitrege (en millilitre).

M : La masse molaire de 'acide oléique(282 g/molejle I'acide gras dominant dans
I'échantillon en g/mole.

P: masse de la prise d’essai en gramme.
b) Détermination de l'indice de peroxyde :
Définition :L’indice de peroxyde est la quantité de produitspré dans I'échantillon

exprimée en milliéquivalents gramme d’oxygene aptf 1000g de corps gras, oxydant

I'iodure de potassium (KI) dans les conditions ap@res décrites.

Principe :Traitement d’'une prise d’essai, en solution dansl'deide acétique et du
chloroforme par une solution diodure de potassi(ki). Détermination du degré
d’oxydation du corps gras en titrant lI'iode libgrér une solution de thiosulfate de sodium

(NaS,03)en présence d’amidon comme indicateur coloré.

En présence de I'oxygéne de lair, les acides gmaaturés contenus dans les corps gras

s’oxydent pour donner des peroxydes.

La présence d’ 12 est confirmée quand on ajouteg@s d’amidon et I'apparition de la

coloration bleue, ce qui implique la présence dexpale.

L’ensemble des réactions chimiques qui se prodtuiees de I'oxydation est résumé dans

I'annexe 2 (b).

Mode opératoire :



Dans une fiole conique a bouchon rodé, introduigez3g de margarine.
Chauffer pendant quelques secondes.

Ajouter 25ml d'un mélange d’acide acétique (15mijie chloroforme (10ml).
Ajouter 1ml de la solution d’'iodure de potassium)(K

Fermer la fiole et laisser a I'obscurité pendaatSminutes.

Ajouter 75 ml d’eau distillée pour arréter la réaiat

Ajouter quelques gouttes d’empois d’amidon comnaécetteur coloré.

N N N U N NN

S'’il y a une coloration bleue, cela montre quedé&aest présent et implique la présence

de peroxyde, ce qui nécessite un dosage avecutiosode thiosulfate de sodium a

0,01N, noter le volume nécessaire pour ce titrggsgage de la couleur du bleu au

transparent).

v Si la solution reste transparente aprés avoir @jempois d’amidon cela signifie
I'absence de peroxyde et donc I'indice de peroxgstedgal a zéro.

v' Réaliser un essai a blanc (sans I'échantillon) s@mant les mémes étapes dans les

mémes conditions.

Expression des résultatsles résultats sont exprimés selon la formule sué/an

02 N (V1 -V0) x 1000
Kg corps gras B PE

[ IP = meq

IP : Indice de peroxyde (En méq O2/kg corps gras).

VO : Volume de thiosulfate de sodium nécessaire p@ssai a blanc (en millilitre).
V1 : Volume de thiosulfate de sodium nécessaire [godétermination (en millilitre).
N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodutilisée (0,01N).

PE : Masse en gramme de la prise d’essai.

L’indice de peroxyde a été déterminé selon la neghiessalSO 3960 (2007).
Remarque :

V0 = 0, parallelement a la détermination, on effeain essai a blanc (méme mode opératoire
mais sans matiere grasse). Le résultat ne doii¢gaasser 0,1 ml de la solution de thiosulfate

de sodium a 0,01N,sinon il faut remplacer les ifsaichpurs.



c) Détermination du taux de sel (teneur en sel):

La teneur de la margarine en sel (NaCl) a été ahitée selon la norme de I'entreprise
NE.1.2.429/ 89.

Définition : Le sel est unesubstance cristallisée, friable,deldans I'eau composée pour
I'essentiel de chlorure (NaCl) de sodium ajoutéesda margarine pour avoir le bon godt. Le
tauxde sel est la quantité centésimalede sel gréars I'échantillon de margarine, sous

forme de chlorure de sodium (NacCl).

Principe : titrage de chlorure de sodium avec une solutiomittates d’argent (AgN¢) en

présence d’un indicateur coloré qui est le chrordatpotassium.
Mode opératoire :

- Peser (5 £0,2)g de I'échantillon de margarine damsrlenmeyer,

- Chauffer 100ml d’eau distillée dans un bécher sue plague chauffante jusqu’a
I'ébullition,

- Verser cette eau a l'intérieur du ballon jusqu’ajae notre margarine soit fondue,

- Aprés refroidissement de notre échantillon, I'ajdet chromate de potassium donne
une couleur jaune,

- Titrer avec la solution de AgN(®,1N) jusqu’au virage de l'indicateur coloré (du

jaune au rouge brique persistant pendant 30 sespnde

Expression des résultats te taux de sel (exprimé en pourcentage massique)gie donné

 _N.V.585
T7Pp 10

selon cette formule :

Tels qudl : Normalité de la solution d’AgN4p0,1N).

V : Volume de la solution de nitrates d’argent (AgiNén millilitre

58,5: La masse molaire du chlorure de sodium (NaCpriexé en g/mol.
P : Le poids de la prise d’essai (en gramme).

Les réactions qui se déroulent sont résuméesl@amexe 2(c).



I1.4.Tests sensoriels (Analyses organoleptiques)fe€tués sur la margarine:
Il s’agit d’'une évaluation de la qualité organolgpé de la margarine.

- Flaveur : godt et odeur caractéristiques du beurre.
- Texture : Homogénéité et dureté.
 Odeur: prendre des boites de margarine, et les présemtéepersonnel de
laboratoire afin d’apprécier 'odeur qui se dégageouvrant la boite de margarine,
et la comparer a celle du beurre.
e Godlt : le personnel de laboratoire donne leur avis sgolé de la margarine, et le
comparer a celui du beurre.
 Couleur: le personnel du laboratoire donne leur avis surcdaleur de la
margarine et la comparer a la couleur caractéustig la margarine ou déterminer
la couleur Lovibond : Jaune- Rouge (sel8@ 15305(1998)).
e Tartinabilité : la tartinabilité de la margarine est appréciée remgnt une noix de

cette derniére avec une spatule, et constatensistance, et sa maniabilité

Détermination du poids: cette analyse consiste a prélever deux (ou plisls de margarine
au hasard, a la sortie de la conditionneuse peserpchacun par une balance analytique et

noter le poids.

La valeur moyenne des poids des pains prélevéscastidérée comme, le poids de

I'échantillon exprimé en gramme.

[I.5.Analyses d’eau et du lait de fabrication:

a) Le Titrage Hydrométrique (TH) : (dureté de I'eau)seloiRODIER et al., 1996).

Définition : le titrage hydrométrique ou la dureté de l'east l'indicateur de la

minéralisation de I'eau, elle est surtout due @amsidu calcium Ca et magnésium Mg

Principe : le dosage des ions €aet M se fait par complexométrie. Ces ions vont étre
complexés par un disodique, 'EDTA (I'acide éthydédiamine tetracetique) en présence
d’'un tampon ammoniacal. La disparition des dersidéraces d’éléments libres dosés par le

virage d’'un indicateur spécifique pour la duret@loqui est le noir eriochrome T (NET).



Mode opératoire: verser dans un ballon 50 ml d’eau a analysemytant 10 gouttes de
solution tampon, quelques gouttes de noir erioclkerdn{NET) puis le titrage avec I'EDTA

(0,01N), apparition d’'une couleur violette, bleelc

Expression des résultats la dureté de I'eau est donnée par la formuleasue :

TH = V. 2

TH : Titre hydrométrique en °F (degré francais).
V : Volume de la solution EDTA utilisé pour le titeagml).

2 :constante.
b) Le Titrage Alcalimétrique Complet (TAC) (RODIER et al., 1996).

Il correspond & la somme des concentrations enhipdoxydes (OH,de carbonates (GO)
et de bicarbonates (HGQ2

TAC = [OH-] + [CO 2] + [HCO3]

Principe : c’est un titrage a l'acide sulfurique en préserde méthylorange selon les

réactions suivantes :

a) H,SO, + Ca (OH) ——> CaSpr 2H,0.
b) H,SO, + 2CaCQ ——> CaSO- Ca (HCQ),.
c) H,SO, + Ca(HCQ) ——> CaSp+ 2CG, + H,0.

Mode opératoire: plonger dans un erlenmeyer 50 ml d’eau a analygeriques gouttes de
méthylorange, et enfin titrer avec,$0, a 0,1N, jusqu’au virage de la couleur orange en

rouge.

Coloration jaune orange, ensuite un titrage deolatisn avec le HSQ,, jusqu'a I'apparition

d’une couleur rose.

Expression des résultats le TAC est donnée par la formule suivante :

[ TAC = VH2304 . 10] (OF)

V : volume de I'acide sulfurique en ml pour obterivirage

TAC :Titre alcalimétrigue complet en °F.



10:Constante.
c)Le Titrage Alcalimétrique Simple (TA) :

Il mesure la totalité des bases libres. Le tit@mlahétrique correspond a la concentration en

ions (OH-) et la moitié des ions carbonates £)QIl est exprimé en degrés francais (°F).

_ 11 2-

Le principe : il s'agit d’'un t | pedxe de phénolphtaleine selon

les réactions suivantes :

1) H,SO, + 2Ca(OH) —> CaSE+ 2H,0
2) H,S0, +2CaCQ ——s CasSQ + Ca(HCQ),

Mode opératoire:

Un volume de 50ml d’eau a analyser est additiorméulques gouttes de phénolphtaléine,
si la couleur rose n’apparait pas, le TA est nlh @ 0) et si elle apparait, on titre avec la
solution d’acide HCL (0,1N) jusqu'a décolorati@®ODIER et al., 1996)

Expression des résultats :

Le titre alcalimétrique simple est déterminé sdéoformule suivante :

TA=V1X10 | (°F)

Ou: V1 est le volume d’acide chlorhydrique utilisé (HER millilitre.
d) Dosage des chlorures:

Définition: I'eau contient presque toujours des chlorures eopgotion variables,

généralement la teneur en chlorures augmente awdagré de minéralisation d’'une eau.

Principe : le dosage se fait par des ions d’argent en présdacchromate de potassium
(CrO,%)qui colore la solution en jaune, les ions de almeréagissent avec les ions d’argent,

chlorure d’argent qui se précipite selon la réactoivante :

Ag® + CI——> AgCl
_\L

Le mélange prend une teinte brune, le précipitaagipainsi comme AgCrQun indicateur

de la fin de la précipitation des ions de chlorures



Mode opératoire: mettre 50ml d’eau a analyser ajoutant quelquedtgs de chromates de

potassium et titrage avec Agh(®,1N), apparition d’une couleur orange.

Expression des résultats : Cl'= Vagnos- 35,5 .20

Vagnos : Volume de nitrates d’argent en ml utilisé pobtemir le virage.
35,5 :La masse molaire du chlorure (en g/mol).

e) Mesure du pH du lait, et de I'eau de fabrication :

Le pH est considéré comme étant I'un des paramigseglus importants de la qualité des
eaux, donc il doit étre étroitement surveillé awrsodu processus de fabrication de la

margarine.
La mesure du pH a été réalisée selon la normesdedprise NE.1.2.429/89).

Définition : la masse du pH correspond a quantifier la concemtrades ions H et

déterminer le caractere acide ou basique d’'undisolu

Principe : le potentiel hydrogéne (pH) mesure l'activité chjmé des ions hydrogénes*jH
en solution. Notamment, en solution aqueuse, a&s sont présents sous la forme de l'ion

oxonium (HO"). Plus couramment, le pH mesure 'acidité ou Isidi& d’une solution.

Mode opératoire :

Le pH-metre est mesuré directement a l'aide d'ummire.

-Etalonner le pH-métre en plongeant I'électrodeeme dans une solution tampon.
-Introduire directement le pH-métre dans I'échéonil

Le pH-métre est étalonné avec la solution tampo@lYkuis I'électrode est rincé avec de

I'eau distillée, mettre I'électrode dans le lait)eau.
Lecture : lire directement le résultat sur le cadre durpélre
f) Mesure de l'acidité dornique du lait :

La mesure de I'acidité dornique du lait a été sgaiselon la norm&0O 660(1996).



Définition : mesure qui permet de savoir si les réactions dfamations ont commencé
(indicateur de l'activité des bactéries lactigués)test a I'avantage d'étre facile a mettre en

ceuvre, peu couteux et donne un résultat immédiat.

Principe: I'acidité dornique correspond a la somme desesca@ganiques libres dans le lait.
Ce parametre détermine I'état de fraicheur du peit,la détermination du pH. Si les bactéries
lactigues se trouvent dans le lait, une partie alttobe sera fermenté en acide lactique

provoquant ainsi la diminution du pH.

Expression de l'acidité dornique: I'acidité dornique du lait peut étre expriméepiesieurs

maniéres, en Belgique, on emploie exclusivementdigrés Dornic (°D). Le nombre de
degrés Dornic égale le nombre de dixiemes de iméld de solution d’hydroxyde de sodium,
a la concentration N/9, qui sont nécessaires peutraliser 10ml de ce lait. Un degré Dornic

correspond a 0,01% d’acide lactique.

Mode opératoire : un échantillon précis de 10ml de lait est placésdam becher de 100m|
en présence de 0,1 ml de phénolphtaléine. La sestdgoutée a la burette jusqu’au virage au

rose de I'échantillon : la coloration rose doitgister au moins 10 secondes.

Expression des résultats :
[ Acidité dornique = Vyaon - 2 ]

V : Volume de NaOH nécessaire pour le titrage (en |itrid).

[1.6.Analyses microbiologiques :
[1.6.1. Recherche des Salmonelles :

La recherche des salmonelles dans la margarin@is@dar une méthode réalisée en trois
étapes successives : le pré- enrichissement, dldasement sélectif, et I'isolement sur le

milieu Hektoen selon la norme ISO : 6579.

Principe :Le nombre de Salmonelles étant en général faibie laproduit alimentaire, il est
nécessaire de procéder a un pré- enrichissemensélentif et un enrichissement sur un

milieu sélectif.

L’isolement desSalmonellg§définis en annexe 8)est ensuite réalisé sur milisélectifs

classiques tel le milieu SS, Hektoen.



Préparation de la solution mere :

La solution mere utilisée pour réaliser ces analyst préparé en suivant les étapes illustrées

en annexe 10.
Mode opératoire:(Annexe 9).
Premiére étape : le pré-enrichissement

v Prélever aseptiquement environ 25g a partir de gaigs de margarine.

v Introduire la margarine prélevée dans un flacorilsté

v Ajouter 225ml de la solution d’eau peptonnée tammgen(EPT) (1/4) (diluant).

v Placer I'ensemble dans un bain marie réglé a (47€2pendant environ 30 minutes
jusqu'a fusion de la margarine (agiter de tempste )

v Incuber dans une étuve a 37°C pendant 24heures.

Remarque: I'étape de la préparation de la solution mererga recherche des salmonelles

est considérée comme un pré- enrichissement.
Deuxieme étape : I'enrichissement sélectif

Cet enrichissement sélectif se fait sur le mili&y 8pres avoir récupére la solution mere, on

procede comme sulit :

v' Ajouter a chaque tube 1ml de la solution mére pé&dea I'aide d’'une pipette stérile.
v Ajouter un disque de SFB.
v Incuber a 37°C pendant 24heures.

Troisieme étape : L'isolement sur le milieu Hektoen

Si apres l'incubation il y a virage de la coulewr whilieu du jaune au rouge brique avec
disparition du disque SFB, le tube sera considém@nce étant positif et on procede a

I'isolement pour chaque tube positif comme suit :

v' Prélever une goutte a l'aide d’'une anse platinglestét la déposer au bord de la boite
contenant le milieu Hektoen puis réaliser des strie

v Incuber a 37°C pendant 24heures.

Les colonies suspectes seront vertes ou bleuesoaveans centre noir.



11.6.2. Recherche et dénombrement des germes aéreba 30°C, Levures, Coliformes

fécaux etStaphylococcus aureus.

a) Préparation de la solution mére :
v’ Stériliser la balance en introduisant a l'intéribec Bunsen.
v Prélever a I'aide de spatule stérile 40g de mamgagt les introduire dans un flacon
stérile.
v Ajouter 34ml du diluant Ringer (1/4).
v Placer le flacon stérile dans un bain marie rég{d7&2) °C pendant environ 30
minutes.
b) Préparation des dilutions :La méthode de préparation des dilutions est mowiads

'annexel0:

Ces dilutions sont préparées a partir de la phgaeuse de la solution mére. Nous avons
préparé 3 dilutions : 1§ 102 et 10°.

c) Dénombrement des germes aérobiesa 30°C :
La méthode d’essai suivie est celle de la norme:18883.

Principe : un volume connu (1ml en général) de produit oditigion est incorporé dans
un milieu solide (gélose PCA), préalablement fopdis on procede au comptage des

colonies aprés étuvage a 30°C pendant 72 heures.
Mode opératoire (Annexe 11) :

v' Ensemencer dans la masse a l'aide d’une pipetitesté
- Deux boites de Pétri avec 1ml prélevé a partimdehiase aqueuse de la solution mere.
- Deux boites avec 1 ml prélevé a partir de la dilutl0".
Deux boites avec 1ml prélevé a partir de la diutl6?.
Deux boites avec 1ml prélevé & partir de la ditutl®®.
Une boite est ensemencée avec 1ml prélevé a gartiluant Ringer (témoin diluant).
v Faire couler la gélose PCA préalablement fonduwgfusion a 50°C dans toutes
les boites.
- Une boite est coulée seulement avec cette géloséeatst considérée comme témoin
gélose.
v Réaliser des mouvements circulaires pour homogénkesisemble.

v" Incuber toutes les boites a 30°C pendant 72heures.



Expression des résultats :

Dans le cas du dénombrement des germes sur demuxndplides, il ne faut prendre en
considération que les boites contenant un nombreottnies significatif; c’'est-a-dire se

situant entre 15 et 300 colonies.

Le nombre de germes se calcule avec la formulastev.

Y de colonies
(N1+0,1XN2)d

Nombre de germe/ml =

Ou : X de colonies : c’est la somme des colonies computaées toutes les boites.

N1 : c’est le nombre de boites comptées a la prendidution.

N2 :c’est le nombre de boites comptées a la dewxidifation.

d : c’est la dilution a partir de laquelle les pirera dénombrements sont obtenus.
d) Dénombrement des levures:

Principe : ensemencement dans la masse d’'un volume de prduié dilution (1ml) dans
un milieu solide (gélose OGA), préalablement fonelu additionné d'un antibiotique
(oxytétracycline), et comptage du nombre de levieesnoisissures par gramme ou par
millilitre aprés étuvage a 25°C pendant 120 hguf@RA,1998).

Mode opératoire :résumé en annexe .12

v' Ensemencer dans la masse a l'aide d'une pipetitesté
- Deux boites avec 1ml prélevé a partir de la dilutl@*

- Deux boites avec 1ml prélevé & partir de la dilutl®?

- Deux boites avec 1ml prélevé & partir de la diluti®®

- Une boite est ensemencée avec 1ml prélevé a gartiluant Ringer (témoin diluant).

v' Couler la gélose OGA préalablement fondue en siarfua 45°C et additionné de
22,5ml d’oxytétracycline «antibiotique inhibant taoissance des bactéries» dans

toutes les boites.



v" Une boite est coulée seulement avec cette géloskeatst considérée comme gélose
témoin.
v' Réaliser des mouvements circulaires pour homogénmsemble.

v" Incuber toutes les boites a 25°C pendant 120 heures

Expression des résultats :

Dans le cas du dénombrement des levures sur désuxnsolides, il ne faut prendre en

considération que les boites contenant un nombooldaies allant de 11 a 150.

La loi appliquée est la méme que pour le dénombméhes germes aérobies, et la méthode

du dénombrement appliquée est celle de décritparme ISO : 21527.

e) Recherche et dénombrement des coliformes fécaux :

La recherche et le dénombrement des coliformesitota général et des coliformes fécaux

en particulier ont été réalisé selon la méthodesép par la norme 1SO : 4832.

Principe :
La technique utilisée est celle de la colimétrie@ gupour objectif le dénombrement et
éventuellement lidentification de coliformes d'unmaniéregénérale, des coliformes

thermotolérants (ou coliformes fécaux) digstherichia colien particulier.

Test présomptif :
Mode opératoire le mode opératoire suivi est récapitulé déarsnexe 13
v Ensemencer 3 tubes contenant chacun 10ml du nMRdu, plus une cloche dite
cloche de Durham, avec 1ml prélevé aseptiquempatti de la dilution 18, 3 autres
tubes & partir de la dilution TGt enfin 3 tubes & partir de la dilution™10

v" Incuber tous les tubes a 37°C pendant 48 heures.
Expression des résultats :

Apres 48 heures d’incubation, les résultats pgs#éd traduiront par un virage de la couleur

verte au jaune avec production de gaz dans laelac¢h/10).

Les tubes de VBL trouvés positifs feront I'objetid’repiquage.



Test confirmatif :
Mode opératoire :
v' Ensemencer un tube contenant 10ml du milieu VBLrpmnfirmer la présence de
coliformes totaux.
v' Ensemencer pour chaque tube trouvé positif un tdmdenant de I'eau peptonées
exempte d’indole ou de Schaubert (ne contient ‘padole) avec une goutte prélevée
aseptiguement a I'aide d’'une anse platine stérile.

v" Incuber a 44°C pendant 24 heures.
Expression des résultats :

Apres incubation, ajouter quelques gouttes du ifédet Kovacs; ce test sera considéré

comme positif.S’il y a apparition d’'un anneau rodge surface du tube.

L’apparition de cet anneau confirme la présencecaldormes fécaux dans I'échantillon

analysé et il est caractéristiqu&scherichia coli

f) Recherche et dénombrement deStaphylococcus aureus
Principe :

Le dénombrement d8taphylococcus aureugst réalisé gracea des milieux sélectifs. Un
volume précis de produit ou de dilution est étale s milieu sélectif solide (Chapman ou
surtout Baird Parker). Les colonies suspectes wbesrsur ce milieu sont comptées et
identifiées. Si ce sont dé&taphylococcus aureusn pourra ainsi préciser leur nombre dans

le volume initial.

Sl n'y a pas de Staphylococcus aureusaprés isolement, on réalisera d’abord un
enrichissement sur le milieu GC (Gélose Chocolat@g} on refait I'isolement a partir de ce

milieu.
Mode opératoire : (Annexe 14)

a) Enrichissement :
v' Ensemencer 3 tubes contenant chacun 10ml du n@i@avec 1ml prélevé a partir de
chaque dilution 16, 102, 10°,



v Agiter les tubes pour homogénéiser le contenu.
v' Ajouter une couche de paraffine pour assurer I'est@iése et pour sélectionner les
Staphylococcus des Microcoques qui sont aérohiessst

v Incuber a 37°C pendant 48 heures.
Expression des résultats :

Les résultats positifs se traduiront par un nosement des tubes de GC qui est du a la

réduction de tellurite en tellure noir révélantsiiia croissance de Staphylococcus.

b) Isolement :

v L'isolement est réalisé a partir des tubes noies, gnsemencement en surface de
0,1ml. Prélever aseptiquement et étaler sur leemiGhapman ou Baird Parker a I'aide
d’'un étaleur stérile (pipette rateau par exemple).

v Incuber a 37°C pendant 24 a 48 heures.

Expression des résultats :
Sur le milieu Baird Parker :

Aprés incubation, Staphylococcus donne des colam@®s avec un halo clair; les colonies
noires sont dues a la réduction du tellurite elurielet le halo clair est da a la protéolyse des
protéines du jaune d’ceuf et éventuellement undisdanc opaque (précipitation des acides

gras produits par la Iécithinase qui hydrolysesithine du jaune d’ceuf).
Sur le milieu Chapman :

Apres incubation des Staphylococcus donnent desies jaunes dorées qui sont dues a la
fermentation du mannitol et un virage du rouge aun¢ de l'indicateur coloré (rouge de

phénol).

La méthode d’essai utilisée pour la recherche détfemmbrement deStaphylococcus aureus
est celle décrite par la nornfgO : 6888-1

[1.7. Analyses statistiques:

Les résultats obtenus ont fait I'objet d’'un traitsrh statistique par le calcul de la moyenne

(sept répétitions) et de I'écart-type.

[1.7.1.Calcul de la moyenne :



La moyenne des résultats obtenus pour chaque p@eaaralyse; en sept répétitions est

calculé selon la formule suivante :

N

! X1
m=—
N £aj—o

Tels que : m: moyenne arithmétique simple.
N: effectif total (nombre de valeurs) pour chaque pexiae.
XI: Résultatobtenu pour chaque analyse

[1.7.2. Calcul de I'écart-type :

L’ecart-type est déterminé en utilisant la formsigvante :

5= |- ZN XI —m)2
= |—= —m
N £aj=9

Telsque & : écart type.

m : moyenne arithmétique simple.
N : effectif total (nombre de valeurs).

Xl : Résultat obtenu pour chaque analyse



|. Résultats des analyses physico-chimiques effectuées les matiéres premiéres :

I.1.Résultats des analyses effectuées sur I'eau :

Les résultats obtenus a partir des analyses réalggur I'eau sont rapportés dans le tableau

Tableau lll: Résultats des analyses physico-chimiques effestwé&au osmosée.

Parameétre pH TH (°F) TA (°F) TAC (°F) Cl™ (mg/l)
N 7 7 7 7 7
m+d 6,81+ 0,33] 0,31+0,1 0+0,00 5+4,47 30,22+14,65
Norme 6 -8 <15°F 0°F < 20°F <500mg/l

Les résultats des analyses du pH sont représeatéafigure 11 :
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Figure 11:Evolution du pH de I'eau analysée



pH : On constate que toutes les valeurs obtenus desasalysées restent dans la norme
décrite (6;pH<8).La valeur la plus faible est 6,5 et la plus ékatteint 7,33, ces résultats
sont conformes a la norme car restent dans l'iaternde conformité (6-8), cela est lié a la
qualité d’eau utilisée et la quantité des conseruat(acide citrique) et des correcteurs de pH

ajoutés qui sont respectés.

Les valeurs du titre hydrométrique (TH) obtenuséapfanalyse de I'eau osmosée sont

présentées par la figure 12.
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Figure 12:Courbe des résultats du TH de I'eau analysée

On constate d’'apres ces résultats que la duretéale (TH) varie entre 0,2 et 0,4°F avec
une moyenne de 0,31°F, ceci est conforme a la nGrt&F), ce qui révéele la bonne qualité

d’eau utilisée et I'efficacité du systeme de tmnaiémt des eaux.

Les résultats du titre alcalimétrique complet (TA€) ceux des chlorures (Tlsont

représentés dans la figure 13.
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Figure 13:Résultats des analyses du TAC et dedgé€l'eau osmosée

Le TAC de I'eau varie de 1°F a 12°F; ce qui impliquerésence des ions de carbonates, des
hydroxydes et de bicarbonates mais a des bassesntmations. La variation de ces valeurs

reste toujours conforme a la norme du fait de lboctionnement de 'osmoseur.

Pour le reste des parameétres analyseés, les ealyséem présentent un titre alcalimétrique
(TA) de O°F ceci est conforme a la norme. Ces valadiguent I'absence totale des bases
libres telles que les carbonates et les hydroxydesqui explique le bon déroulement de

traitement des eaux et de 'osmoseur.

On constate que toutes les eaux analysées présentelnsage en chlorures conforme aux
normes. Les valeurs varient de 14,2°F a 54,7°F avecmoyenne de 30,22°F ce qui est
largement loin de la norme décrite (500 mg/l). €atbnformité témoigne l'efficacité de

I'osmoseur.
|.2. Résultats des analyses effectuées sur le lait

Les résultats obtenus sont rapportés dans le tabile¢aant:

Tableau IV : Résultats du pH et d’acidité dornique effectuédesiait :

Parametre pH Acidité dornique (°D)
N 7 7
m + o 6,52 £ 0,39 14,71 £ 0,45
Norme 6,5 - 85 14-18




Les résultats de l'acidité du lait sont représeptda figure 14
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Figure 14 : Résultats de I'acidité dornique du lait

Les résultats des analyses du lait utilisé commgeneapremiéere lors de fabrication de la
margarinesont semblables entre les différentsnditioas, ils varient de 14°D a 15°D avec
une moyenne de 14,71°D, ces valeurs sont situées bintervalle de conformité [14-
18°D].Cette acidité correspond aux acides orgasidjbees dans le lait et détermine son état
de fraicheur. Le dosage du lait et le CIP (CleahinBlace) réalisé apres chaque opération du

processus peuventinfluencer sur cette acidité.

Les résultats de mesure du pH effectués sur lsdait représentés par la figure 15 :

pH

Echantillon

Figure 15 : Résultats de mesure du pH du lait.

pH : Toutes les valeurs prouvent la conformité desiltéts a la norme [6,5-8,5] avec une
moyenne de 6,52 a I'exception de deux échantilmindes valeur de pH sont légerement

basses (5,95), cela peuvent étre expliqués paaitleqfie les réactions d’acidification sont



activées par les bactéries lactiques par conséquensformation du lactose en acide
lactique. D’autres facteurs peuvent provoquer ceitteinution, tels que la qualité de lI'eau
utilisée (pH de I'eau) et I'efficacité du CIP (Cieag In Place).

Il.Résultatsdes analyses du blend:

Les résultats obtenus apres les analyses physinpghés (acidité, point de fusion et l'indice

de peroxyde) realisés sur le blend, sont réesum&slddableau V puis dans la figure 16.

Tableau V : Résultats d’'acidité, du point de fusion, d'indieemkroxyde et d’analyses des
impuretés du blend

Parametres Point de Indice de Impuretés
Acidite (%) | ¢ ey peroxyde P
(méqd’O./kg)
N 7 7 7 7
m=+d 0,099+ 0,01 | 38,#* 2,75 0,27 +0,04 Absence
Norme <0,3% 33-41 <5 Absence

L’absence des impuretés dans les échantillons mdatrbonne pratique du procédé de
filtration et de lavage des huiles aprés les diiffiés traitements préalables, et le respect

d’hygiene par le personnel

Les résultats obtenus de I'analyse de l'aciditéectindice de peroxyde sont représentés par
la figure 16 :
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Figure 16 : Résultats d’analyse de I'acidité et de l'indicepgeoxyde du blend.



L’acidité : les valeurs varient de 0,076 a 0,11%, donc faegg loin de la valeur limitée par
la norme de I'entreprig0,3%) d’ou la conformité des résultats. Plusieurs fagtg@euvent
influencés sur I'acidité du blend, parmi eux ontpster I’hydrolyse ou les ions Het OH
peuvent se fixer sur les triglycérides pour libdesracides gras libres (AGL) provoquant
'augmentation de I'acidité. Les lignes de prodoreiqui fonctionnent sous vide donc pas de
risque d’oxydation des matieres grasses. La conférdes résultats prouve aussi le bon
déroulement des étapes du raffinage qui diminwidit® des huiles et les bonnes conditions

de stockage (eau, air).

L’indice de peroxyde: ce parameétre est d'une nécessité importantgeimet de se
renseigner sur le degré d’oxydation ou d’altérationproduit. Les résultats obtenus (variant
de 0,21 a 0,33 megfBg corps gras) sont conformes a la normé (meqQ/kg corps gras),
cela prouve que les matiéres grasses constittmnmargarine n’ont pas subi d’oxydation lors

du raffinage et au cours du stockage.

Les résultats obtenus de I'analyse du point defusont représentés par la figure 17 :

50
45
40
35
30
25
20
15
10

5

Point de fusion (°C).

Echantillon

Figure 17 : Résultats d’analyse du point de fusion du blend.

Le point de fusion: la moyenne obtenue pour tous les échantillons aéslgst de 38,7°C.
Dans tous les cas, le point de fusion varie de 38°&€, ce qui est conforme a la norme (33-
41°C). Nous n’avons recensé que deux cas ou ledgspde fusion étaient au-dessus de la
norme (42°C et 43,5°C). Ces résultats peuventdisesoit a des erreurs de manipulation,
soit a une hydrogénation insuffisante des huilagsde cas une correction est apportée sitot

les valeurs signalées.

lll. Résultats des analyses physico-chimiques effe@es sur le produit fini :



l1l.1. Résultats du taux de sel et d’humidité réaksés sur la margarine:

Tableau VI: Résultats du taux de sel et d’humidité effectu@desproduit fini :

Parametre| Taux de sel Humidité (°C)
(%)
N 8 8
m+ & 0,33 0,01 15,620,14
Norme 0,3a04 15-16

Les résultats du taux de sel sont montrés suglaeil8 :
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Figure 18 : Résultats de I'analyse du taux de sel du prodhiit f

Taux de sel: Les résultats sont jugés conformes a la normecées les valeurs sont situées
dans l'intervalle de la norme (de 0,3 a 0,4%).édr@eur en sel est nécessaire pour ralentir le
développement des microorganismes. Cette confoemsttée résultat de plusieurs facteurs
tels que la maitrise des étapes de fabricatiodo$age de la saumure qui se fait en continu, le

bon contr6le du sel, et de la solution saline ajug sa bonne homogénéité lors du dosage.

Les résultats du taux d’humidité sont représengésapfigure 19 :
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Figure 19: Résultats du taux d’humidité des échantilloraslysés du produit fini.

D’aprés ces résultats obtenus des analyses dudthumidité, on constate que la teneur en
eau de la margarine est située entre 15% et 16%rgaente l'intervalle de conformité a la
norme décrite par I'entreprise, et proche de detlee par leCodex alimentarius (CODEX
STAN256-2007)(Max 16%) a I'exception d’'une seule valeur (14,38%ai est légérement
basse, cela peut étre expliqué par une perte diearours du procédé de fabrication, ou le
mauvais dosage de la phase aqueuse. Comme pedtiéétle perte d'eau lors de la

manipulation (surchauffage de la prise d’essai).

[1l.2. Résultats des analyses du point de fusion :

Les résultats obtenus des analyses du point denfusifectuées sur la margarine sont
récapitulés dans le tableau VII.

Tableau VII: Résultats du point de fusion effectués sur le pitdohi :

Paramétre Point de fusion (°C)
N 7
mz=d 33,055
Norme 33-41

Les résultats de ces analyses sont représentésfigamre 20 :
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Figure 20 : Résultats des analyses du point de fusion du prédui

On remarque que les valeurs du point de fusionodes tes échantillons analysés sont
conformes a la norme fixée (33-41°C) a I'excepticume seule valeur (42°C) ou le point de
fusion est légéerement élevé par rapport a la ndrangariation de ces valeurs peut étre
expliquée par le fait que les corps gras qui fatie de la composition de la margarine, sont
un mélange de plusieurs huiles dont la températigrusion differeou chacune d'elles

posseéde sa propre température de fusion.
[11.3. Résultatsdes tests organoleptiques:

Les résultats obtenus aprées les tests du goUtedroet de 'homogénéité effectués sur la

margarine sont réesumés dans le tableau VIII.

Tableau VIII : Résultats du (Golt-Odeur et Homogénéité) effectuése produit fini :

Parametre
) Goat - Odeur Homogénéité
Echantillon

1 Caractéristiques Bonne
2 Caractéristiques Bonne
3 Caractéristiques Bonne
4 Caractéristiques Bonne
5 Caractéristiques Bonne

6 Caractéristiques Bonne




7 Caractéristiques Bonne

Norme Caractéristiques du beurre Bonne (Homogeéne)

v' Golt et odeur : Tous les résultats sont conformes a la norme car less échantillons
ont tous un godt et une odeur caractéristiquesedure ce qui indique le bon choix de
la quantité d’ardme de beurre ajoutée, cela peatdite aussi a la bonne pratique des

conditions de conditionnement (installation propremballage adéquat).

v Homogénéité : 'lhomogénéité de tous les échantillons testés esind donc ces
derniers sont en accord avec la norme. Cette bdromogénéité (absence de
grumeaux) indique le bon déroulement de I'étap&pidissement et cristallisation

(bonne agitation et un bon malaxage).

D’aprés cette étude physicochimique, on déduit lggeproduits analysés sont de bonne
qualité physicochimique étant donné la conformité mormes pour les différents parametres
analysés soit pour les matiéres premieres ou psysrbduits finis.

IV.Résultats des analyses microbiologiques :

Les résultats des analyses microbiologiques e#estyour les cing échantillons du produit

fini sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau IX:Résultats et normes des analyses microbiologiques :

Germes recherchés Unité Ech 1 Ech 2 Ech 3 Normes I\/(Ij(?thod_e
essai
Germes aérobies UFClg <10 <10 <10 107 ISO :4833
Coliformes fécaux UFC/g | Absence| Absence Absenge Absence ISO :4832
Staphylococcus aureus UFC/g <10 <10 <10 10 ISO :6888-1
Levures UFC/g <10 <10 <10 10 ISO :21527-2
Salmonelles UFC/lg | Absence| Absence Absenge Absence ISO :6579

UFC : Unité Formant Colonie.



Les résultats des analyses effectuées, conceemptdduits finis, montrent que ces derniers
sont des produits de bonne qualité microbiologiguésqu’ils sont conformes aux normes du
JORA N° 35 du 24/01/1998.

Les valeurs peuvent étre expliquées par le faite lgu margarine constitue un milieu

défavorable pour le développement des micro-orgagsspuisqu’elle ne contient pas d’autres
sources de carbone tel que les protéines, et gaa litilisée est une eau osmosée de bonne
qualité bactériologique, elle est dispersée ersfoguttelettes au sein de la matiere grasse et

elle ne dépasse pas 16%.

La conformité aux normes des germes mésophiles@genérobies)pourrait refléter la bonne
pratique dans I'entreprise : chaine de froid resmecbon refroidissement, pasteurisation

efficace et la bonne pratique d’hygiene.

L’absence de ces germes dans les échantillons dgarive analysés s’explique aussi par
'addition de certains ingrédients (sel, acide gprb, antioxydant,...) apportés lors de

préparation des différentes phases.

» L’acide citrique présent dans la phase aqueuse défavorise la ammoessdes bactéries
basophiles et celles qui se développent a un pHoderentre 6 et 7, mais c’est un milieu
qui reste toutefois favorable au développementlelasres et des moisissures; c’'est pour
cette raison que l'acide sorbique est ajouté (goureffet fongistatique et bactériostatique).

> Le seladditionné, dans la margarine, permet de camaulet par conséquent d’empécher
le développement et la croissance des microorgasism
» De par son effet bactériostatiqueBEIT est un antioxydant qui inhibe aussi la croissance

des microorganismes aérobies.

En plus, de tous ces ingrédients, I'émulsion subitiraitement thermique (pasteurisation a
80-85°C pendant 4 a 5°C, ce qui élimine les gerpatsogenes tels que les Salmonelles et

Staphylococcus aurews diminue la charge des germes banaux.

Rappelons également que la température de stoakagea margarine (9°C) participe a

I'inhibition de la croissance des bactéries therhileg et mésophiles.

En conclusion, les analyses microbiologiques réafiset les résultats obtenus nous

permettent de dire que cette margarine est det§umicrobiologique satisfaisante.



Conclusion

Au terme de ce travail, les conclusions suivanves$ & noter :

La qualité de la margarine doit étre évaluée atisai’'une maniere réguliere afin de répondre
aux exigences des consommateurs et de leur présenpeoduit sain. De ce fait, un contréle
de qualité doit impérativement étre effectué parthes matieres premiéres jusqu’au produit
fini.

Afin de s’assurer de cette qualité de point de nuigitionnelle (composition) et hygiénique
(salubrité), il est recommandé d’effectuer des de$ de la phase grasse, la phase aqueuse
et des additifs et de déterminer les meilleureditimms de stockage afin de protéger le
produit des différentes altérations, notammentydation des acides gras, comme il est

nécessaire de respecter les régles d’hygiene aaunide toutes les étapes de fabrication.

Dans I'ensemble, les résultats des analyses phyghkiocoiques (humidité, point de fusion,
taux de sel, indice de peroxyde, acidité, pH) effées durant tout le processus de fabrication
de la margarine de table se sont révélés, toumuors aux normes décrites a I'exception de
certains parametres ou les résultats ont été soiedégere diminution c’était le cas du pH
du lait, I'hnumidité du produit fini, soit d’'une |ége augmentation par rapport a la norme tel
gue le point de fusion de la margarine, mais cesues ont été rapidement signalés afin de

déterminer la cause et corriger I'erreur.

De méme, les analyses microbiologiques réaliséeksuargarine ont montrés que tous les
résultats sont conformes aux normes déposées pgrutaal officiel de la république
algérienne (JORA) N°35 du 24/01/1998 et par l'ofgation ISO d’ou tous les échantillons
sont exempts de germes pathogenes tels que : SalewatStaphylococcus aureugli sont

a l'origine des intoxications alimentaires, I'abserdes coliformes fécaux et la présence des
germes aérobies a 30°C et des levures, mais leumbne est insignifiant. Ceci dénote un
respect rigoureux des conditions d’hygiéne et bmmeétres technologiques ainsi que le bon

déroulement des étapes de fabrication.



En terminant, ce travail mérite d’étre poursuivinslde cadre d’'une orientation vers d’autres

études sur :

- Les parametres influencant sur la qualité de lagarame au cours du stockage.

- L'influence du type d’emballage sur la qualité darlargarine.
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Annexe 1 Schéma général de fabrication de la margarine




Annexe 2 : Réactions chimiques :

(@)

R-COOH + NaOH ——> R-COONa + HO

Acide gras hydroxyde savon eau
de sodium

b)
R-CH=CH-R + Q@ ——>  R-CH=CHR

IO -|O
Acide gras Oxygéne Peroxyde
R-Cl:H:(|:H-R + 2Kl + 2CH-COOH ——> R-SH/—CH-R + 2CH;COOK

O -0 O Sel
Peroxyde lodure Acide Epoxyde pgetassium
de potassium fagae
+ + b
Eau ode

2 Na;S,03 + i —> 2Nal + PBOg

()

NaCl + AgNQ — S AgCl + NaNO; (Na', NO3)
Chlorure Nitrate Chlorure Nitrate

de sodium  d’argent d’argent de sodium

2 Ag NO; + KCrO, ——>  2KN® + AgCrO,
Nitrate Chromate Nitrate Chromate d’argent

d’argent de potassium de potassium

(a) Lors de la saponification.
(b) Lors de I'oxydation.
(c) Lors du titrage du taux de sel.



Annexe 3 : Définition et types d’émulsions
a) Définition de I'émulsion:

Le terme émulsion définit un systéme constitué diganide dispersé sous la forme de fines
gouttelettes dans un autre liquide. Le caractesergel d’'une émulsion est la nhon-miscibilité

des constituants en préserieeberg, 1976).

Une émulsion comprend deux liquides non miscibdgsprincipe de 'huile et de I'eau) dont

I'un est dispersé sous forme de fines goutteletses I'autrgBecher, 1976).

b) Les types de I'émulsion:

bl) Un systeme comprenant des gouttelettes d’huileedigies dans une phase
aqueuse est appelé émulsion huile dans eau, €'easlde mayonnaise, lait, créme, sauces et

savons.

b2) Un systéme comprenant des gouttelettes d’eau digsedasns une phase
huileuse est appelé émulsion eau dans huile, lI€astis de margarine. Un émulsifiant
ayant une partie hydrophile relativement forte ek wartie lipophile faible et
préférentiellement soluble dans I'eau est nécessaiur stabiliser une émulsion eau
dans huilgMcClements, 1999).

O
OQO Q\i ﬁO © Q
A OQ Q\\HUHG/Q Oo 0
O

Emulsion eau dans huile Emulsion huile dans eau



Annexe 4 : Présentation de I'organisme d’accueil egital» agroalimentaire :
1) Historique :

Le complexe geVital» SPA de Béjaia représente une grande force inellstret
économique africaine, c’'est le plus grand complpkgé en Algérie, créé par I'homme
d’affaires 4«SAAD Rebrab» en 1998, c’est la premiére entreprise privée dlamkistrie des

huiles sur le marché Algérien.

C’est une société privée par action (SPA), d’'un taohde 97 000 000,00 DA, cevital
agroalimentaire offre des produits de qualité sepée a des prix compétitifs, grace a son
savoir-faire, ses unités de production ultramodgrsencontréle strict de qualité, et son
réseau de distribution performant. Elle couvreblesoins nationaux et a permis a faire passer
I’Algérie du stade d’'importateur pour les huilede margarines et s’appréte a le faire pour

le sucre.

L’entreprise cevital de Béjaia (Abréviation de kerssion &’est Vital», avec sa
phonétique) est 'une des plus grands importatdasshuiles brutes en Algérie, lancé le 12
mai 1998, le complexe cevital a commencé par l& misbouteille et conditionnement d’'une
huile raffinée importée le 12 décembre 1998. Pdrg parmi les meilleures sur le marché
international cevital a fait appel aux leaders mamd pour chaque type de machines et
d’équipements, faisant ainsi de ce complexe deneafé I'un des plus performants et
modernes ce qui a permis a la raffinerie d’entmerpeoduction le 12 Aolt 1999, date

d’écoulement des premiéres gouttes d’huiles radné

2) Implantation :

Le complexe «cevital» est implanté au nouveau dugbort de Béjaia a 3 Km du sud-ouest
de cette ville, a proximité de RN°26 soit a 280 KiAlger. Cette situation géographique de
I'entreprise est d’'un grand profil en lui conférdiatzantage de proximité économique (recoit
des navires au sein du complexe). En effet, elkecgsre proche du port et aéroport ainsi que
de la zone industrielle d’Akbou (Thaharachet). Lertpde Béjaia est devenu un poéle

économique de premiére importance.

Il s’étend sur 45000 metre carrée d’installatiantdrrain d'implantation est une concession

d’'une durée de 30 ans renouvelables. D’'une paué un réle important dans I'économie



national (a créé 2000 emplois directs en 4 an®eili)d d’autre part, il est considéré comme

I'un des meilleurs contribuant du secteur privé&éaHelle nationale.

Le complexe agroalimentaire «cevital» offre desdpits de qualité supérieure, grace a des
unités de production ultra-moderne, des contrdles qdalité stricte et un réseau de

distribution performant.

Cevital continue de mobiliser tous les moyens husat matériels afin d’élargir et de
diversifier les secteurs de production telles ldritation du verre et de produits

électroniques.

3) Activités et Approvisionnement :

L’ensemble des activités de «cevital» de Béjaia asicentré sur la production et la

commercialisation des huiles végétales, margatise@e qui se présente comme sulit :

- Raffinage des huiles avec une capacité de produdgal800 t/jours.

- Production de SmemMedina».

- Conditionnement des huiles.

- Production de margarines et raffinage des graiséggtales avec une capacité de
production 600t/jour.

- Fabrication d’emballage et des bouchons.

- Raffinage de sucre avec une capacité de produdit®® t/jour pour la premiere
raffinerie, et 3200 t/jour pour la 2éme raffinerie.

- Creme patissiere.

- Tourteaux pour I'alimentation des animaux.
Cevital présente plusieurs unités qui sont :

+ La raffinerie d’huile.
+ Margarinerie.
+ Raffinerie du sucre.

Pour s'imposer sur le marché, cevital négocie alegrandes sociétés en France, en Suisse,

et autres sociétés spécialisées dans lI'import-&xgmUkraine, Russie et en Lihye



Contr6le de qualité :

Le complexe «cevital» est doté de 4 laboratoiresagréle de qualité qui sont bien équipés

et dont le personnel respectent et appliqueneigies d’hygiene. Ces laboratoires sont:

@l Deux laboratoires pour les huiles.
% Un laboratoire pour la margarine.

& Un laboratoire pour le sucre.

Annexe 5 : Verrerie et autres :

- Fiole conigue de capacité d’environ 250ml.
- Fioles jaugées.

- Burette de 50ml graduée en 0,1ml et éprouvettes.
- Pipettes de 25ml.

- Pipettes pasteur.

- Tubes a essai.

- Flacons en verre.

- Erlenmeyer.

- Tubes capillaires.

- Boites de Pétri.

- Anses a platine stérile.

- Pipettes stérile.

- Flacon stérile.

- Spatule stérile.

- Etaleur stérile.

Annexe 6 : Appareillage :

- Balances analytiques.
- Bains maries.

- Etuves.

- Plaque chauffante.

- Agitateur chauffant.

- Thermometre.

- pH-métre.

- Réfrigérateurs.

- Dessiccateur.

- Bec bunsen.

Annexe 7 : Réactifs et solutions :



- Hydroxyde de potassium a 0,1N.

- Acide chlorhydrique (HCL) a 0,1N.

- Eau distillée.

- Solution de chromate de potassium.

- Solution alcoolique de phénolphtaléine.

- Noir eriochrome T(NET).

- Sel disodique d’acide éthyléne diamine tétra agéti@DTA).

- Solution tampon ammoniacal.

- Solution de I'hélianthine (méthyl orange).

- Solution de nitrates d’argent a 0,1N.

- Chloroforme.

- Chromates de potassium a 0,1N et a 10%.

- Solution saturée d’iodure de potassium (KI).

- Empois d’amidon.

- Thiosulfate de sodium a 0,01 N.

- Reéactif de wijs.

- Eau peptonnée tamponnée (EPT).

- Solution Ringer.

- Milieux de culture (Milieu SS, gélose OGA, géloseA& GC, Chapman, Baird
Parker, VRBL).

Annexe 8 : Définition des germes recherchés danstdaargarine :
Définition des Salmonelles :

Les salmonelles sont des Entérobactéries, appatterda la famille des
Entérobactériaceae, non sporulées, aérobies fafgjltzatalase (+), galactosidase (-),
uréase (-), indole (-), citrate (+). Elles réduisén nitrate et ne fermentent pas le
lactose; [ lactose (-)], produisent dySH

Les salmonelles peuvent se multiplier a des pH cengmtre 4,5 et 9 (pH optimum de
7) et leur température de croissance est de 3@t@€ng-Gyang, 1984;Guiraud et

Rosec, 2004).
Définition des germes aérobies :

La flore mésophile aérobie totale est constituéen dnsemble de microorganismes variés
correspondant aux germes banals de contaminatiaiagit d’'un groupe microbien gu'il

n'est pas toujours nécessaire de définir au ptamn@amique.



Ces germes n’agissent pas sur I'aliment et n’ostdgarépercussion du point de vue qualitatif
(altération du produit) et hygiénique (santé dusoonmateur) gu’au-dela d’'une certaine

quantité, il est donc possible d’en tolérer unaiarhombrgGuiraud et Rosec, 2004).
Définition des levures :

Les levures sont des Eucaryotes hétérotrophesifgisatie du groupe des champignons dont

on les distingue par leur caractere unicellulairéabsence d’un vrai mycélium.

Les cellules des levures sont sphériques, ellipgqou apiculées (en citron). La division se
fait par bourgeonnement, plus rarement par scisg@paeurs métabolismes selon les espéces

sont exclusivement oxydatif ou bien mixte; (oxytlatifermentaire).

Elles sont aérobies et celles qui possédent unbwmigteme fermentaire se développent mal en
anaérobiose strict. Elles sont en général acidephat mésophiles se multipliant a des Ph
compris entre 3 et 7,5 et a des températures desnmisinant les 25 et 28°Guiraud,
2003; Guiraud et Rosec, 2004).

Définition des coliformes :

Les coliformes appartiennent a la famille des Etacteriaceae, ce sont des bacilles a gram
négatif non sporulés, oxydase (-), aérobie ou aha&facultatifs, capables de se multiplier

en présence de sels biliaires.

Egalement capables de fermenter le lactose avetugtion d’acide et de gaz & 30°C en 48
heures (coliformes totaux), et aussi capable dertaenter a 44°C (Coliformes fécaux). Ces
coliformes vivent notamment dans l'intestin des hum et des animaux provoquant une
contamination fécalédBourgois et Larpent, 1980; Guiraud, 2003; Guiraudet Rosec,
2004).

Pour la recherche et le dénombrement des colifoféesux, il faut d’abord passer par la
recherche de coliformes totaux, c’est pour cela@xjate deux tests : un test présomptif et un
test confirmatif : le premier étant pour la reclerdes coliformes totaux et le second pour

confirmer la présence des coliformes fécaux teéstpeherichia coli

Définition de Staphylocaccus aureus



La recherche et le dénombrement de Staphylococousus, seule espece a produire
éventuellement une entérotoxine protéique qui chassmtoxications alimentaires, permet de

savoir si I'aliment présente des risques pour leisommateu(Joffin et Joffin, 2003).

Les Staphylocoques sont tres répandus dans laenatuils présentent des capacités de
développement et de résistance importantes : ii$ smuvent thermorésistants, halophiles,
parfois psychrophiles, peu exigeants du point denutritif.

Ce sont des Saprophytes de la peau et des muquiaségres vivants ce qui en ont fait des

agents de contamination par manipulation.

lIs sont en générale non pathogénes, sauf pouespece : Staphylococcus aureus. Ce sont
des coques a gram positif, immobiles, asporulésegdement en amas irrégulier, parfois en

tétrade. lls sont catalase (+), mésophiles, le tgspiratoire étant aérobie ou anaérobie sur
gélose viande foi€Ait Abdelouahab, 2001; Guiraud, 2003; Guiraud eRosec, 2004).

Annexe 15:Résultats des analyses physico-chimiques effeswd&au osmosée.

Parametre
) pH TH (°F) TA (°F) TAC (°F) | CI™ (mg/l)
Echantillon
1 7 0,4 0 10 28,3
2 6,5 0,2 0 1 21,4
3 7,33 0,4 0 12 54,7
4 7,1 0,4 0 8 50,4
5 6,5 0,4 0 2 21,3
6 6,8 0,2 0 1 21,3
7 6,5 0,2 0 1 14,2
N 7 7 7 7 7

Annexe 16 : Résultats du pH et d’acidité dorniqueféectués sur le lait :

Parametre
’ pH Acidité dornique (°D)
Echantillo




1 5,95 15
2 5,95 14
3 6,67 15
4 6,5 15
5 6,85 15
6 7,1 14
7 6,63 15
Norme 6,5 - 85 14 - 18

Annexe 17:Résultats d’acidité, du point de fusion, d'indi@mkroxyde et d’analyses des
impuretés du blend

Parametres Point d Indice 36 | 6
) Acidité (%) | on ‘é pe,roéénf mp:;/fe €s
Echantillon usion (°C) (meq 9 (%)
CG)
1 0,1 36,2 0,28 Absence
2 0,1 37,4 0,26 Absence
3 0,11 36,8 0,32 Absence
4 0,1 42 0,3 Absence
5 0,1 43,5 0,24 Absence
6 0,076 39 0,21 Absence
7 0,11 36 0,33 Absence
Norme <0,3 33-41 <5 Absence

Annexe 18 Résultats du taux de sel et d’Humidité effectuédesproduit fini :




Parameétre Taux de sel (%) Humidité (°C)

1 0,31 15,45

2 0,33 15,59

3 0,32 15,57

4 0,35 15,69

5 0,32 15,81

6 0,34 15,76

7 0,32 15,89

8 0,37 15,83
Norme 0,3a0,4 15-16

Annexe 19:Résultats du point de fusion effectués sur le ptditi :

Parametre

Point de fusion (°C)

38

37,2

36

39

38,5

O 0| B~ |W|IN|PF

42

36,5

Norme

33-41







