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Introduction

INTRODUCTION

Les lipides alimentaires ont des propriétés physiques, chimiques et physiologiques
tres variées. Selon leurs sources et leurs compositions (Warner et al., 2010). Seuls
quelques changements mineurs dans la fraction lipidique peuvent affecter la valeur
nutritionnelle, les propriétés sensorielles et les propriétés fonctionnelles des produits

alimentaires (Graille, 2003).

Les lipides présents dans les aliments sont plutot instables a la chaleur et supportant
mal le stockage a température ambiante ou a des tempeératures plus basse, dans la mesure

ou ils s’oxydant facilement (Graille, 2003).

L'oxydation des lipides est 1'une des principales causes de ’altération de la qualité
des aliments; cette réaction de détérioration diminue la valeur nutritionnelle, altere le godt,
modifie la texture et ’aspect de la denrée alimentaire (Warner et al., 1989). La margarine
est un exemple typique de ces produits car 82% de sa composition est constituée de

matiére grasse, premiére cible de 1’oxydation (Karleskind, 1992).

Des antioxydants synthétiqgues comme I'hydroxyanisole butylé (BHA) et butyle
I'nydroxytoluene (BHT) ont été utilisés comme additifs alimentaires (Wilson, 1999 ; Sun
et al., 2005). Cependant, I'inquiétude croissante concernant I’innocuité de ces derniers, a
conduit a une augmentation de l'intérét pour I'exploration d'antioxydants naturels efficaces

et éeconomiques (Jeong et al., 2004; Igbal et al., 2006).

Les nombreuses propriétés valorisables de Moringa oleifera en font un sujet
d’étude trés intéressant (Foidl et al., 2001). Les feuilles de Moringa ont été signalées
comme étant une riche source en B-caroténe, en protéines, en vitamine C, en calcium et en
potassium ; elles représentent une bonne source d'antioxydants naturels; et améliorent ainsi
la durée de conservation des aliments contenant des graisses grace a la présence de divers
types de composés antioxydants tels que I'acide ascorbique, les flavonoides, les composes
phénoliques et les caroténoides (Dillard et German., 2000 ; Siddhuraju et Becker,
2003).




Introduction

Pour lutter contre 1’oxydation de la margarine, les industries des corps gras
utilisent généralement la vitamine E comme conservateur ; la tendance, aujourd’hui est
d’utiliser des substances d’origine naturelle qui joueraient le méme role sans modifier les

propriétés du produit.

C’est dans ce cadre que s’inscrit le présent travail. L’objectif porte sur I’effet
d’extrait de feuilles et I’huile de Moringa oleifera pour la conservation d’une margarine.
Nous nous sommes particulierement intéressés aux caractéristiques physico-chimiques,

teneurs en polyphénols et caroténoides et a [’activité antioxydante des margarines

enrichies.

Cette étude est structurée en deux parties, initiée par une synthese bibliographique
mettant 1’accent sur les généralités de la plante de Moringa oleifera, la margarine,

I’oxydation et les antioxydants.

La deuxiéme partie étant consacré aux mateérielles utilisés et les méthodes suivies
pour la caractérisation physico-chimique et microbiologique des margarines et leur

résistances a I’oxydation d’une part et d’autre part 1’analyse sensorielle.
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I. Geéneéralités sur Moringa oleifera

1. Origine et distribution

Moringa oleifera est un arbre tropical dicotylédone pérenne, cet arbre est originaire
de I’Inde, dans les Vallées au sud de I’Himalaya (Leone et al., 2015). Moringa oleifera est
aujourd’hui cultivé a travers le Moyen-Orient, ainsi que tout le long de la ceinture
tropicale. Il a été introduit en Afrique depuis I'lInde au tournant de le vingtiéme siécle
(Muluvi et al.,1999).

2. Systematique et nomenclature

Moringa oleifera appartient a la famille monogénérique des arbustes et arbres des
Moringaceae qui comprend environ 13 especes (Hédji et al., 2014). Les especes les mieux
connues et les plus largement réparties est Moringa oleifera (synonyme M. pterygosperma
Gaertn.) (Tsaknis et al., 1999). Le tableau | ci-dessous représente quelques noms de

Moringa oleifera.

Systématique de Moringa oleifera (Laleye et al., 2015).
e Regne Plantae

e Sous-regne  Tracheobionta

e Classe Magnoliopsida

e Ordre Capparales

e Famille Moringaceae

e Division Magnoliopyte

o Genre Moringa

e Espece oleifera

Tableau 1: Quelgues noms du Moringa oliefera (Roloff et al.,, 2009 ;
Navie et Csurhes, 2010).
Inde Anglais Frangais Arabe
Horseradish Drumstick tree Ben ailé Shagara Al Ruwag
Shajnah Ben oil tree Moringa ailé Habbah Ghaliah
Dumstick Never die Morungue Rawag
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3. Description botanique

Avec une taille de prés de 10 métres, le Moringa est un arbre & écorce grise ou
chamois pale, lisse ou rarement rugueuse (Irénéé, 2016). On la trouve sauvage et cultivee
dans toutes les plaines, surtout dans les haies et dans les cours des maisons, se développe
mieux sous le climat insulaire tropical, et est abondante prés des lits sablonneux des
rivieres et des ruisseaux (Qaiser, 1973).

Le systeme racinaire est de structure tubulaire, il est formé d'un pivot central qui
peut s'enfoncer dans le sol jusqu'a 1,30 m de profondeur (Rosa, 1993).

Les feuilles (Fig.1a) mesurent 20 a 70 cm de long avec un long pétiole et 8 a 10
paires de pennes composées chacune de deux paires de folioles opposées, plus une
terminale; les folioles sont ovales et longues de 1 a 2 cm (Morton, 1991).

Les graines (Fig.1b) de Moringa sont considérées comme antipyrétiques, acres et
ameres (Oliveira et al., 1999). Ils sont ronds, avec une coque marron semi-permeable. La
coque présente trois ailes blanches et renferme une amande (Verma et Nigam, 2013).

Le fruit (Fig.1c) est une capsule déhiscente, mesure de 30 a 50 cm de long a

maturité, sa couleur est beige a grisatre (Delpha, 2011).

a- Feuilles b- Gousses (fruits) c- Graines
(Atakpama et al., 2014) (Delpha ,2011) (Atakpama et al., 2014)

Fig. 01: Quelques parties de la plante Moringa oleifera.

4. Valeurs nutritionnelles de Moringa oleifera

C’est une denrée alimentaire importante qui a eu une énorme attention en tant que «
nutrition naturelle des tropiques ». Les feuilles, les fruits, les fleurs et les gousses
immatures de cet arbre sont utilisés comme légume hautement nutritif dans de nombreux
pays, notamment en Inde, au Pakistan, aux Philippines, a Hawai et dans de nombreuses
régions d'Afrique (D'Souza et Kulkarni, 1993 ; Anwar et al., 2005).

Les feuilles de Moringa oleifera contiennent plus de vitamine A que les carottes,

plus de vitamine C que les oranges et plus de potassium que les bananes. La qualité des

e
4
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protéines des feuilles de Moringa se compare trés bien a celle du lait et des ceufs
(Jongrungruangchok et al ., 2010).

Aux Philippines, il est connu comme le « meilleur ami de la mére » en raison de son
utilisation pour augmenter la production de lait des femmes et est parfois prescrit pour
I'anémie (Estrella et al., 2000 ; Siddhuraju et Becker, 2003).

5. Composition chimique
5.1. Composition chimique de I’huile de graines de Moringa oleifera

La teneur en huile des graines décortiquées, ¢’est-a-dire des amandes, est d’environ
42%. (Ferrao et Mendez Ferroa, 1970 ; Ramachandran et al., 1980). L’huile des
graines de Moringa contient environ 13% d’acides gras saturés et 82% d’acides gras
insaturés (Tsaknis et al., 2002) Les principaux acides gras saturés présents dans les
graines sont 1’acides palmitique, stéarique, arachidique et bénin. L'acide oléique est I'acide
gras insaturé principal (72,9%) (Annexe 1), dont la concentration élevée est souhaitable en
terme de nutrition et de stabilité pendant la cuisson et la friture (Abdlkarim et al., 2005)

Le profil en stérols de I’huile de graines de Moringa oleifera réalisé par Lala et
Tsaknis (2002) indique que les fractions les plus dominantes sont le sitostérol (47. 10%),
stigmastérol (17. 40 %) et le campestérol (23. 83 %).

Les Tocophérols (o et B8) ont été identifiés a des concentrations 226. 9 et 216. 57 mg
/kg ( Lala et tsaknis,2002).

5.2. Composition chimique des feuilles de Moringa oleifera

Les feuilles de Moringa sont également considérées comme une source riche en
minéraux (Gupta et al., 1989), les polyphénols (Bennett et al., 2003), les flavonoides
(Siddhuraju et al., 2003 ; Lako et al., 2007 ), les alcaloides et les protéines (Sarwatt et
al., 2002 ; Solvia et al., 2005). La composition chimique des feuilles de Moringa oleifera

est représentée dans I’annexe II.

6. Domaines d’utilisation
6.1. Consommation humaine

La plante Moringa a été consommée par les humains tout au long du siécle dans
diverses manieres culinaires, Presque toutes les parties de la plante sont utilisées
culturellement pour son valeur nutritionnelle, prétendues propriétés médicinales et pour le

godt et la saveur en tant que légume et graine (Igbal et al., 2006).

e
5
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6.2. Consommation animale
Les agriculteurs ont ajouté les feuilles de Moringa a I'alimentation animale pour
maintenir un cheptel sain (Sarwatt et al., 2002; Fahey, 2005) en utilisant le fumier et les

Iégumes compostés pour la croissance des cultures (Fahey, 2005 ).

6.3. Pharmaceutique

Presque toutes les parties de cette plante: racine, écorce, gomme, feuille, fruit
(gousses), fleurs, graines et huile de graines ont été utilisées pour diverses affections de la
médecine indigéne d'Asie du Sud, y compris le traitement de l'inflammation et des
maladies infectieuses. avec des troubles cardiovasculaires, gastro-intestinaux,
hématologiques et hépatorénaux (Singh and Kumar, 1999; Morimitsu et al., 2000;
Siddhuraju and Becker, 2003).

6.4. Traitement de I'eau

L'extrait aqueux de graines a été traditionnellement utilisé pour purifier I'eau en
Afrique et, dans les pays sud-asiatiques, comme coagulant naturel puisqu'il présente des
taux élevés de protéines cationiques actives de masse moléculaire comprise entre 6 et 16
kDa et de points isoélectriques hautement alcalins (Jahn et al., 1986; Ndabigengesere et
al.,1995 ; Okuda et al., 1999 ; Ghebremichael et al., 2005 ). De plus, il est connu que les
graines sont capables de réeduire 99,9% des bactéries en suspension dans l'eau apres un
traitement de 1 a 2 heures (Madsen et al., 1987).

6.5. Utilisations industrielles

L'huile de graine est utilisée dans les arts et pour la lubrification des montres et
autres machines délicates, et utile dans la fabrication de parfums et de coiffures. Le gateau
pressé obtenu aprés I'extraction de I'huile peut étre utilisé comme engrais. Les utilisations
industrielles de I'arbre de la baguette incluent I'utilisation de son bois dans les industries du
papier et du textile, I'écorce dans I'industrie du tannage et les semences dans la purification
de I'eau (Foidl et al., 2001).
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I1. Généralités sur la margarine
1. Historique

La margarine a été développée en 1869 aprés que 1‘empereur Louis Napoléon I1I de
France a offert un prix pour un produit de remplacement du beurre peu colteux (O‘Brien,
2009). En réponse a ce concours, la margarine a été inventée par le pharmacien francais,
Hippolyte Mege-Mouries ( Shurtleff et Aoyagi, 2009).
2. Définition

La margarine est constituée de deux phases: une phase grasse continue et une
phase dispersée aqueuse. Dans les faits, il s’agit d’une émulsion, du type eau-dans |‘huile,
(W/O) (Kone, 2001).

3. Composition globale des margarines
Selon, FDA (1993) ; Faur (1996) et Koca et al (2010), toutes les margarines ont
en général une composition globale identique :
e 80 % a 82 % de lipides, appelé phase grasse ;
e 16 % a 18 % d’eau et/ou lait, constituant la phase aqueuse ;
e 2 % d’additifs, obligatoires (antioxydants, sel, etc.) ou facultatifs (amidon, sucre,

etc.).

4. Procédes technologiques de la margarine
Selon Karleskind (1992) La fabrication de la margarine comprend les phases
suivantes :

e Préparation du mélange de corps gras: huiles et graisses telles quelles
raffinées et/ou modifiées par hydrogénation, interestérification ou
fractionnement et Iécithine, monoglycérides, colorants. C’est la phase grasse
compléte ;

e Préparation de la phase aqueuse, eau, lait, sel, sucre, aromes, conservateurs,
correcteurs de pH, etc....

e Préparation de I’émulsion qui est le mélange de ces deux phases non
miscibles ;

e Refroidissement, cristallisation, malaxage de 1’émulsion de manicre a lui

conférer les caractéristiques rhéeologiques espérées et la stabilité desirée.




Partie théorique Generalités sur la margarine

Ces trois opération peuvent avoir lieu séquentiellement les unes a la suite
des autres ou bien simultanément ;

e Conditionnement du produit qui peut étre effectué sous enveloppage
(margarines traditionnelles) ou bien en pots confectionnés en différents
matériaux plastiques, carton, etc....

La figure illustrée dans 1’annexe I11 représente le processus de fabrication de la margarine.

5. Altération de la margarine

Les facteurs d’altération de la margarine peuvent étre d’ordres physique ou
chimique et surtout bactériologique. (McClement et al., 2000 ; Genot et al., 2003).
L’oxydation des lipides est une cause majeure de dégradation de la margarine lors de sa
fabrication et de sa conservation. (Martin, 2001 ; Villiere et Genot, 2006). La
conséquence la plus perceptible de 1’oxydation des lipides est 1’apparition d’odeurs et de
flaveurs désagreables. Ces odeurs conduisent souvent au rejet du produit par le
consommateur (Prior, 2003). Cette oxydation est généralement influencée par les
antioxydants, ces derniers sont des inhibiteurs de I’oxydation (Holasova et al., 1993).

Comme tout produit alimentaire, les margarines risquent d’étre contaminées par des
microorganismes qui, en se développant, provoquent une altération des qualités
organoleptiques (flaveur, apparence, texture) et/ou des propriétés chimiques. Ces
microorganismes ne proviennent généralement pas de la phase grasse mais des constituants
de la phase aqueuse (Cossut et al., 2002). Voir en annexe IV les différents germes

d’altération de la margarine et leur effet sur le consommateur.
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I11. Oxydation et antioxydants

L’oxydation des lipides est un phénomeéne complexe induit par 1’oxygeéne en
présence des initiateur tels que la chaleur, les radicaux libres, la lumiére, les pigments
photosensibilisateurs et les ions métalliques (Laguerre et al., 2007). L’oxydation des
lipides a été reconnue comme un probléme majeur affectant les huiles comestibles, ceci en
influencant négativement leur propriété chimique, nutritionnelle et sensorielle.
Initialement, 1’oxydation des lipides se fait de maniere lente, ensuite elle augmente
soudainement, et la durée de la premiére étape est appelée « période d’induction» ou

« temps d’induction » (Jia et al., 2007).

1. Type d’oxydation et leur mécanisme
L’oxydation des lipides est une réaction dont les principaux mécanismes sont
aujourd’hui bien décrits et les cinétiques et les facteurs de variation sont globalement
connus (Labuza , 1971 ; Frankel, 2005). Les types d’oxydation el leur mécanismes sont
les suivants :
1.1. L'auto-oxydation

C’est une réaction spontanée des molécules d'oxygeéne avec des lipides, conduisant
a une détérioration oxydative.( Frankel, 1998 ; Hamilton et al ., 1997 et Gordon, 2001)
1.2. Photo-oxydation

La photo-oxydation produit des hydroperoxydes en présence d’oxygene, d’énergie
lumineuse et de photo sensibilisateurs (Hultin,1992).
1.3. Oxydation enzymatique

La lipoxygénase catalyse I’insertion d’une molécule d’oxygene sur un acide gras
insaturé qui aboutit a la formation d’hydroperoxyde. Elle agit sur les acides gras non
estérifiés. Son activité est souvent couplée avec celle des lipases et des phospholipases
(Eymard, 2003).

2. Impact de ’oxydation des corps gras
Solen Kubow (1990) L'oxydation des lipides pose trois problemes principaux:

e elle provoque la formation de mauvais godts désagréables ;

10
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e elle réduit la valeur nutritive des produits alimentaires contenant des lipides, car
I'oxydation des lipides diminue la teneur en acides gras polyinsaturés essentiels
dans le produit ;

e Les radicaux libres formés au cours de I'oxydation peuvent participer au

développement de I'athérosclérose.

3. Moyen de luttes contre ’oxydation des lipides :

L’oxydation est un phénomene irréversible, mais que 1’on peut et qu’il faut ralentir.
(Rolland, 2004) Afin de retarder ou d'empécher la détérioration oxydative et prolonger la
durée de conservation de nombreux produits alimentaires, l'ajout d'antioxydants est
nécessaire (Abdalla et Roozen, 1999; Standard, 1999; Zandi et Gordon, 1999;
O'Brien, 2004; Robbins et Sewalt, 2005).

L’utilisation empirique d’antioxydant est une pratique trés ancienne pour la
conservation des aliments. (Cuvelier et Martel, 2002) comme I'hydroxyanisole butylé
(BHA), [I'hydroxytoluene butyle (BHT), le ogallate de propyle (PG) et le
tertiobutylhydroxyquinone (TBHQ) (Casarotti et Jorge, 2014).

3.1 Les antioxydant synthétiques

L'efficacité d’utilisation des antioxydants synthétiques a été strictement
réglementée en raison de leur potentiel effets cancérigenes et toxiques tels indiqués par des
études cellulaires ou animales (Botterweck et al., 2000 ; Branen, 1975).

Les antioxydants de synthése classiques les plus connus sont BHT (E321) et BHA
(E320) qui presentent une trés bonne liposolubilité et une excellente efficacité dans les
huiles végétales, (Judde, 2004) et aussi l'utilisation des antioxydants synthétiques est
limitée dans plusieurs pays, car de leur toxicité, métabolisme, absorption et accumulation
dans le corps et aussi leur effets cancérigéne (Eskin et Robinson, 2001 ; Hras et al.,
2000).

3.2. Les antioxydants naturels
Beaucoup de chercheurs ont étudiés la présence d’antioxydants polyphénoliques

dans les plantes, qui possédent une forte activité antioxydante (Jeong et al., 2004).

11
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Les antioxydants Naturel présents dans les aliments d'origine végeétale protegent
contre les dommages causés par les radicaux libres, sont donc des outils importants pour

obtenir et préserver une bonne santé (Dell Agli et al., 2004 ; Scoorbrate et al., 2005).

12
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I. Matériel et Méthodes
1. Matériel végétal
1.1. Origine des échantillons
Les feuilles et les graines de Moringa oleifera sont récoltées en juin 2016 et

proviennent de la région d’Oued-Souf.

1.2. Préparation des échantillons

Apres nettoyage et triage, les feuilles et les graines sont séchées a ’air libre et a
I’abri de la lumiére, puis broyées a 1’aide d’un broyeur électrique. La poudre obtenue a été
ensuite tamisée afin d’avoir une poudre de taille des particules inférieur a 0,5 mm puis
conservée dans des bocaux en verre a 1’abri de la lumicre pour éviter toute détérioration de

1’échantillon.

1.3. Préparation de I’huile

Les lipides totaux (matiéres grasses) des graines de Moringa oleifera sont obtenus
par extraction par Soxhlet selon la méthode de Nicoli et al (1997). Cette méthode consiste
en une extraction de la maticre grasse des poudres au moyen d’un solvant organique (éther

de pétrole, 40-60°C) pendant 6 heures.

1.4. Extraction des composés phénolique
L’extraction des composés phénoliques a été effectuée selon la méthode de

(Oomah et al., 2010). Nous avons utilise du méthanol 80% comme solvant d’extraction en
suivant les etapes suivantes.

e Peser 1,25g de poudre préalablement délipidée ;

e Ajouter 50ml du solvant ;

e Agitation a température ambiante (25°C) et a I’abri de lumiére pendant 2H ;

e Filtration sous vide ;

e Centrifuger le filtrat a 4500 trs /min pendant 30 min ;

e Elimination du solvant avec un évaporateur rotatif ;

o Lyophilisation des extraits.

13
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2. Elaboration d’une margarine avec I’ajout des extraits de Moringa oleifera

Quatre concentrations de ’extrait lyophilisé de feuilles et quatre concentrations
d’huile de moringa sont testées (100 ; 400 ; 600 et 800 ppm). La margarine est produite
manuellement a 1’échelle laboratoire ; les deux phases liquide et grasse sont préparées
séparément.

L’extrait des feuilles de moringa a été incorporé dans la phase liquide et 1’huile de
moringa dans la phase grasse. Apres dosage des deux phases, I’émulsion passe par une
agitation et un refroidissement avec de 1’eau glacée. Une margarine témoin ¢laborée avec
de la vitamine E & 100 ppm et une margarine sans antioxydant est également, préparée en
paralléle.

3. Composition chimique de la margarine
3.1. L’humidité

La détermination de I’humidité de la margarine est réalisée selon la Norme 1SO
5725-1986.
Principe

Evaporation de 1‘eau ainsi que les matieres volatiles de la margarine sous 1‘effet de
la chaleur (plaque chauffante).
Mode opératoire

e Peser le bécher vide ;

e On chauffe la margarine au bain marie, pour avoir la séparation des deux phases
(Aqueuse et grasse) ;

e Evaporer I’eau, pour obtenir le produit séche ;

e Déposer sur une plaque chauffante, en agitant soigneusement de temps a autres afin
d’éviter la formation des gouttelettes d‘eau aux parois du bécher (générer ainsi le
phénomeéne d*éclaboussures) ;

e Laisser refroidir dans un dessiccateur ;

e Peser le bécher contenant 1°échantillon, soit un poids.

14
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Expression des résultats

La teneur en eau est déterminée par la formule suivante :

(p1+p2)—p*

H% =
% 2

100

Ou

H (%) : humidité exprimée en pourcentage massique ;
pl : poids du bécher vide en gramme (g) ;

p2 : poids de la prise d‘essai en grammes (Q) ;

p : poids du bécher contenant 1‘échantillon aprés chauffage (g).

3.2. Détermination du Brix

La détermination du degré brix est réalisée selon la méthode de Roussos et al
(2011).
Principe

Le degré brix ou I’indice réfractométrique est déterminé a 1’aide d’un réfractometre
de paillasse. Il représente la mati¢re séche soluble présente dans 1’échantillon et est corrélé
a la teneur en sucres.
Mode pératoire
Préparer I’échantillon pour essai ; dans le cas d’un échantillon solide, on le transfert dans
un récipient convenable et le placer dans le bain d’eau réglé la température ( a la laquelle
les mesurages sont a effectuer).

e Déposer quelques gouttes d’huile a analyser entre les deux prismes du
refractometre ;
e Lire la valeur de !’indice de réfraction et le brix directement sur le

refractometre.

3.3. Détermination du gras (G) et du non gras (NG)

La détermination de gras et non gras est réalisé selon la méthode de Wolff (1968).

15



Partie pratique Materiels et methodes

Principe

Les deux parties grasses et non grasses sont séparées grace a une extraction par
solvant et leur poids est calculé apres séchage a 1’étuve réglée a 105°C.
Mode opératoire

e Peser 5 a 10 g de margarine dans une capsule en porcelaine et porter le tout

dans une étuve réglée a 105 °C pendant 1 heure ;

e Filtrer a travers un filtre préalablement séché et taré ;

e Laver le filtre avec une solution d'éther éthylique ;

e Porter le filtre dans une étuve a 105 °C pendant une demi-heure ;

e Refroidir dans un dessiccateur puis peser ;

e Répéter 1'opération jusqu'a I’obtention d’un poids constant.

Expression des résultats
La teneur en non gras exprimée en % est donnée par la formule suivante :
Soit

p2 —pl
NG(%) = T * 100 + %eau

P1 : Poids du filtre videen g ;
P2 : Poids du filtre avec le résiduen g ;
P : Masse de la prise d'essai en g.

La teneur en gras exprimée en % est donnée par la formule suivante :
G% =100 -% NG

NG (%) : teneur en non gras en %

G (%) : teneur de gras en %

3.4. Taux de sel
La détermination de taux de sel de la margarine est réalisé selon la norme 1SO 1. 2.429-
1989.
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Principe
Consiste a titrer les chlorures contenus dans la prise d‘essai, par une solution de

nitrates d‘argent (AgNO3) en présence d‘indicateur coloré (chromate de potassium,
Mode operatoire

e Peser 5g de 1‘échantillon dans un Erlenmeyer ;

e Ajouter 100ml d‘eau distillé préalablement chauffée ;

e Agiter 1°cau distillée chauffée et la margarine puis laisser refroidir ;

e Ajouter quelques gouttes de chromates de potassium ;

e Titrer avec la solution de nitrates d‘argent jusqu‘au virage de la couleur (obtention

d‘une couleur rouge brique) ;

Expression des résultats

Le taux de sel (ou teneur en sel) est calculé de la maniére suivante :

N =V x Eeq(NaCl)
04) = 1
Ts(%) >+ 1000 * 100

Ou:

Ts : taux ou teneur en sel exprimée en % ;

N : Normalité¢ d*‘AgNO3 (0.1N) ;

V (ml) : volume en ml d°AgNO3 utilisé pour le titrage ;
Eq.g (NaCl) : équivalent grammesd‘NaCl égal a 58.5 ;

p : prise d‘essaien g

3.5. Extraction et dosage des caroténoides
Les teneurs en caroténoides ont été déterminées selon la méthode de Sass-Kiss et al

(2005). Elles sont exprimées en milligrammes d'équivalent B-caroténe (B-CE) par 100g
matiére grasse.
Mode opératoire

e Peser 5 g de margarine ;

e Ajouter 20ml de solvants combinés, hexane / acétone / éthanol (2/1/1) ;

e Agitation magnétique pendant 30 min ;

e Décantation ;

e Récupération de la phase ;

17



Partie pratique Materiels et methodes

e Mesure de I'absorbance a 450nm.

3.6. Extraction et dosage des phénols totaux
3.6.1. Extraction des composés phénoliques
L'extraction des composes phénoliques a été effectuee selon la méthode de
Gutfinger (1981)
Mode opératoire
e 10 g de margarine ont été solubilisés dans 20 ml d’hexane ;
e Extraction on utilisant 20 ml du mélange methanol/ eau (60/40) ;
e La phase hexanique supérieurs est reprise deux fois avec le méme volume de
solvant. Les volumes des 3 surnageants obtenus sont mélangés pour donner I’extrait

brut.

3.6.2. Dosage des polyphénols totaux solubles
Le dosage des phénols totaux solubles est effectué par la méthode au Folin-
Ciocalteudécrite par Skerget et al., (2005).
Principe
Le reéactif de Folin-Ciocalteu, mélange de 1’acide phosphotungstique (H3PW12040)
et d’acide phosphomolybdique (HsPM01,04), est réduit en présence de polyphénols en un
mélange d’oxydes bleu de tungsténe (WgO,3) et de molybdéne (MogO,3). La coloration
bleue produite est proportionnelle au taux des composés phénoliques présents dans le
milieu réactionnel (Ribérau-Gayon, 1968).
Mode opératoire
e 500ul d’extrait + 2,5ml de réactif de Folin-Ciocalteu (1N) dilué a 0,1N ;
e Aprés 5 min ajouter 2ml de solution de carbonate de sodium (75g/l) ;
e Incubation a 50°C pendant 5min ;

e Absorbance a 760nm aprés refroidissement contre un blanc.

3.7. Détermination de P’activité antioxydante
3.7.1. Activité antiradicalaire (DPPH)

L’effet scavenger du radical DPPH est mesuré selon la méthode de Brand-
Williams (1995).
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Principe
L’activité antioxydante a été évaluée par la mesure du pouvoir de piégeage du
radical DPPH (2, 2-Diphényl-1-picrylhydrazyl), de formule brute (C1gH12NsOg),
le mécanisme principal d’action est le piégeage des radicaux libres par le transfert du
radical H sur le DPPHe (mauve) qui sera transformé en une molécule neutre et stable
DPPHH (jaune) ; la réduction du DPPHe en DPPH-H se fait en mesurant la diminution de
la coloration violette, due a une recombinaison des radicaux DPPHe, mesurable par
spectrophotométrie de 515-518 nm (Popoviciet et al., 2010).
Mode opératoire
e 0,1 ml d’extrait a été mélangé avec 3,9 ml de la solution méthanolique du DPPH
(65uM/1) fraichement préparee.
e Agitation de I’ensemble au Vortex ;
e incubation pendant 30 min a température ambiante,
e Mesurer I’absorbance a 515 nm.

Le pourcentage d’inhibition est calculé selon la formule suivante :

Inhibition % Abs C — Abs Ech 100
= *
nhibition % Ahs C

Abs C : Absorbance du contréle
Abs Ech : Absorbance Echantillon

3.7.2 Pouvoir réducteur
La détermination de pouvoir réducteur est réalisée selon la méthode de L.i et al (2009).
Principe
Le pouvoir réducteur est estimé par 1’aptitude des antioxydants présents dans les
extraits a réduire le fer ferrique (Fe*" du complexe ferricyanure en fer ferreux (Fe?"). La
forme réduite de ce complexe donne une couleur verte qui est proportionnelle aux
concentrations des extraits (Ozturket et al., 2007)
Mode opératoire
e Un volume 0,2 ml d’extrait est mélangé avec 0,5 ml du tampon phosphate
(0,2M,pH 6,6) et 0,5 ml de ferricyanure de potassium a 1%. Le mélange est incubé
dans un bain marie 20min a 50°C.
e Ajouter 0,5 ml de trichloracétique (TCA 10%),

e
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e centrifuger pendant 10 min a 500 tr/min.

e Dans un tube a essais, 1 ml de surnageant est mélangé avec 1 ml d’eau distillée et
0,2 ml de chlorure ferrique (Fecl3 a 0,1 %)

e [’absorbance est mesurée a 700 nm.

Le pouvoir réducteur des extraits est exprimé en équivalent mg d’acide ascorbique par

g d’échantillon (mg EAA/g d’Ech).

4. Analyses physicochimiques

Plusieurs analyses physico-chimiques sont effectuées pour évaluer les caractéristiques des
margarines.
4.1. Analyses chimique
4.1.1. Mesure du pH
La méthode de détermination de pH de la margarine utilisée est celle de NE.1.2.430/1989
Principe
Les valeurs du pH ont été mesurées avec un pH metre (micro pH 2000 CRISON) le

ler, 7éme et le 14éme 22éme 30éme jour.
Mode opératoire

e Etalonner le pH métre avec une solution tampon a pH=7 ;

e Introduire I’¢lectrode dans la phase aqueuse a une température de 20 °C ;

e Lire la valeur numérique sur le pH métre.

4.1.2. Mesure de I’acidité (TTA)
L’acidité est estimée par la Norme 1S0O.1.2.97-1988.
Principe
Titrage potentiométrique des acides gras présents dans une prise d’essai a 1’aide

d’une solution isopropanolique d’hydroxyde de potassium en milieu non aqueux.
Mode opératoire

e Dans un bécher peser 10 g de 1’échantillon ;

e Dissoudre la prise d’essai dans 50 ml d’alcool neutralisé ;

e titrer avec la solution d’hydroxy de potassium jusqu’au point d’équivalence.
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Expression des résultats
L’acidité, exprimée en pourcentage, est égale a :
VxcxM
10+m
Ou
V : volume, en millilitres, de la solution titrée d”hydroxyde de potassium utilisé ;
C : concentration exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’hydroxyde de potassium
utilisé ;
M : masse molaire, en grammes par mole, de I’acide adopté pour I’expression des
résultats.
M : masse, en gramme, de la prise d’essai.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations.

4.1.3. Mesure de I’indice de peroxyde
La mesure de I’indice de peroxyde a été déterminée par la Norme 1SO 1.2.98/88 (1985)
Principe
Traitement d’une prise d’essai en solution dans de I’acide acétique et du
chloroforme, par une solution d’iodure de potassium et titrage de 1’iode libéré par une
solution de thiosulfate de sodium.
Mode opératoire
e Peser, a 2g pres, dans un flacon ;
e Ajouter 10 ml de chloroforme. Dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant. ;
e Ajouter 15 ml de I’acide acétique, puis 1 ml de la solution d’iodure de potassium ;
e Boucher aussitdt le flacon, 1’agiter durant 1 minute et le laisser durant 5 minutes ;
exactement, a I’abri de la lumiére, a une température comprise entre 15 et 25°c
e Ajouter environ 75 ml d’eau. En agitant vigoureusement et en présence de quelques
gouttes de I’empois d’amidon comme indicateur , titrer 1’iode libéré avec la
solution de thiosulfate de sodium, en utilisant la solution 0.002N pour les indices
présume inférieure ou égaux a 12 et la solution 0.01N pour les indices présume
supérieure a 12 ;
e Essai a blanc parallelement a la détermination, effectuer un essai a blanc.si le
résultat de 1’essai a blanc dépasse 0.1 ml de solution de thiosulfate de sodium 0.01

N, remplacer les réactifs impurs ;
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Expression des résultats
L’indice de peroxyde, exprimé en milliéquivalents d’oxygene actif par kilogramme

d’échantillon, est égale a :

vl _vO
Tg * 1000
m

v* : Volume de thiosulfate de sodium pour I’échantillon en ml

v° :Volume de la solution de thiosulfate de sodium pour I’essai a blanc en ml
T : Facteur de normalité exact de la solution de thiosulfate de sodium

m : Poids (en grammes) de la prise d'essai.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations.

4.1.4. Indice d’iode
L’indice d’iode est déterminé Selon le réglement de la commission N° 2568/91.
Principe :
L’indice d’iode est le nombre de grammes d’iode pouvant étre fixés par 100g de corps
gras. Cet indice est une appréciation de I’instauration des acides gras (Ollé ,2002).
Mode opératoire :
e Introduire la prise d'essai dans une fiole de 500 millilitres ;
e Ajouter 20 millilitres de solvant pour dissoudre les corps gras ;
e Ajouter exactement 25 millilitres du réactif de Wijs, fermer la fiole puis
agiter le contenu et placer la fiole dans un endroit sombre ;
e Préparer un essai a blanc avec le solvant et le réactif mais sans la prise
d'essai. ;
o laisser les fioles dans un endroit sombre pendant 1 heure ;
e Une fois ce laps de temps écoulé, ajouter 20 millilitres de la solution
d'iodure de potassium et 150 millilitres d'eau dans chaque fiole ;
e Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium volumétrique standard
jusgu'a ce que la couleur jaune due a l'iode ait pratiqguement disparu ;
e Ajouter quelques gouttes de la solution d'amidon et poursuivre la titration
jusguau moment ou la couleur bleue disparait aprés avoir agité

vigoureusement le contenu.
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Expression des résultats

12.69c (V1 -V2)
m

Indice d'iode =

Ou :

C : valeur numérique de la concentration exacte, en moles par litre, de la solution de
thiosulfate de sodium volumétrique standard utilisée ;

V1 : valeur numérique du volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium
volumétrique standard utilisée pour I'essai a blanc ;

V2 : valeur numérique du volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium
volumeétrique standard utilisée pour la détermination ;

m : valeur numérique de la masse, en grammes, de la prise d'essai

4.2. Analyses physiques
4.2.1. Taux de solide par RMN (SFC)
Le SFC est déterminé selon la norme 1SO 8292 (1995).
Principe
La détermination de la teneur en corps gras solides et effectuée a 1’aide d’un
spectromeétre de résonance magnétique nucléaire (RMN) pulsée et basse résolution.
L’échantillon est tempéré dans un état stable a une température spécifique et ensuite
chauffé et stabilisé a la température de mesure. Les températures de mesures sont : 0, 10,
20, 30,40°C. Le signale de décroissance de magnétisation des protons dans la phase liquide
et mesuré et les corps gras solides sont calculés en référence a des échantillons étalon
constituée entierement de corps gras liquide.
Mode opératoire
e Faire fondre une guantité de margarine pour permettre la séparation des
deux phases grasse et aqueuse ;
e Filtrer la phase grasse sur sulfate de sodium anhydre pour absorber
I’humidité résiduelle ;
e Mettre la phase grasse déja filtré dans 5 tubes ;
e Mettre les 5 tubes a 0°C pendant 1 heure ;
e Remettre chagque tube dansles différentes températures de mesure : (0.
10. 20. 30. 40°C pendant 30 minutes ;

e Etalonner I’appareil avec des étalons standards (0,31%.4%.71, 7%) ;
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e Apres 30 min a différentes températures de mesure mettre les tubes dans

I’appareil pour lecture.

Expression des résultats

Les résultats sont affichés en pourcentage de solide (taux de solide)

4.2.2. Point de fusion
La méthode de Wolff (1968) est adoptée pour la détermination de point de fusion.
Principe

Il est basé sur le passage de la mati¢re grasse de 1‘état solide a 1°état liquide sous
1‘effet de la chaleur, a une certaine température (maximum 37°C).
Mode opératoire

Environ 1cm de phase grasse fondue est versé dans deux tubes capillaires qui sont
ensuite placés au congélateur. Aprés 20mn, ils sont suspendus dans un bécher rempli d'eau
dans lequel est plongée la sonde d’un thermomeétre. Le bécher est chauffé de fagon que la
température s'éléve d'environ 0,5°C par mn, et la température est notée au moment ou la
matiére grasse monte dans les tubes capillaires. La température notée correspond au point

de fusion de la margarine, elle est exprimée en °C.

5. Evaluation de la stabilité oxydative de la margarine
5.1. Suivie au cours de stockage

Les margarines élaborées ont été conservees a 4°C pendant 1 mois, des
prélevements sont effectués chaque semaine pour I’analyse des parametres suivant (PH,

acidité, indice de peroxyde).

5.2. Détermination des Diens et triens conjugué (UV)
IIs sont déterminés selon la méthode de wolff (1968).
Principe

La peroxydation des acides gras non saturés provoque la conjugaison des doubles
liaisons, et la formation de dieénes conjugués relativement stables qui peuvent étre mesurés
a l’aide d’un spectrophotométre a 230 nm. Avec 1’augmentation de sensibilité des
spectrophotometres actuels cette technique semble une des plus fiables pour la mesure

finale de la peroxydation lipidigue.
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Mode opératoire
On dissout 0.1g de margarine dans 10ml de cyclohexane pur, en suite on mesure

I’absorbance (DO), de la solution obtenue a 0.1%, par spectrophotometre a 230 et 270 nm.

5.3. Test des substances réactives a I’acide thio barbiturique (TBARS)
Le test du TBARS a éte realisér en utilisant la méthode rapportée par Djenane et al (2011).
Principe
Cette méethode permet de quantifier la peroxydation lipidique, dans le plasma et les
aliments, en mesurant la libération du malondialdéhyde (MDA), un des produits majeurs
de dégradation des lipides (Botsoglou et al., 1994). Le MDA réagit avec I’acide
thiobarbiturique pour donner des pigments de coloration rouge mesuré a une longueur
d’onde de 532 - 535 nm.
Mode opératoire
e 20 ml de I’acide trichloroacétique (TCA) a 20 % (p/v, pH : 3,5) ont été ajoutés a
une quantité de 20 g de margarine (quantité nécessaire a 1’extraction du MDA du
produit oxydé). Le mélange a été centrifugé a 4000 tours/mn pendant 15 mn ;
e Un volume de 2ml de la solution de TBA a 20 mM a été ajouté a 2ml du surnageant
obtenu (le MDA extrait) avec une agitation pendant 5 secondes dans un vortex ;
e Le mélange a été placé ainsi dans un bain marie réglé a 95°C pendant 10 minutes
pour favoriser la réaction TBA et MDA, cette réaction nécessite un milieu acide et
a chaud ;
e Apres refroidissement du mélange, un volume de 5 ml de butan-1-ol a été ajouté
avec agitation pendant 5 minutes ;
e La phase supérieure a butan-1-ol obtenue, aprés Centrifugation a 1500 trs/mn

pendant 10mn, a servi a la mesure de 1’absorbance a 532nm.
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Matériels et méthodes

6. Analyses microbiologiques

Les différents germes d’altération de la margarine sont représentées dans le tableau

suivant :

Tableau I1: Germes recherchés dans les margarines élaborées.

Germes Prélevement | Milie | Ensemenceme | Incubati | Résultat Méthode
recherché u nt on d’essai
S
Germes Iml de la 30°C/72h | Colonies (1SO 4833,
Aérobies | solution meére | PCA | En masse Blanches 2003)

Iml de Ia

dilution 1/10
Levures Iml de la 30°C/72h | Colonies (1SO
et solution mere | OGA | En masse Rondes et | 21527-
Moisissur | Iml  de la Opaques 2,2008)
e dilution 1/10
Coliforme | Iml de la Double couche | 44°C/24 | Colonies (1SO 7251,
S solution mére | VRB a48 Rouges- 2005)

L violettes

Staphyloc | Iml de la 37°C/24 | Colonies (1SO6888-
occus solution mere BP En masse a48 noires  avec | 1,2003)
aureus un halo
Salmonell | 2,5 de SM+ 37°C/24 | Colonies (1IsO
es 225 ml d’eau | SFB | En masse a48 Vertes 6579,2002

peptonée bleueset )

centre noir
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7. Analyse Sensorielle

L‘analyse sensorielle a été réalisée selon le protocole de Budin (2000). Elle a été
effectuée au sein du laboratoire de la margarinerie de I’entreprise COGB Labelle, a
température de 20°C (sous climatisation). Un groupe de 10 personnes ont pris part a cette
analyse sensorielle hédonique et les sujets sont constitués par le personnel de la
margarinerie. Les margarines, au nombre de 10, ont été sélectionnées pour l‘analyse
(codées A a J) ont présentés simultanément aux sujets avec comme accompagnement du
pain coupé en rondelles fines et des morceaux de pommes sont mis a disposition des sujets.
Lanalyse s‘est déroulée comme suit : on demande a chaque sujet de remplir une fiche
d‘analyse sensorielle, contenant toutes les informations relatives aux paramétres de
dégustation (Annexe VII). Aprés chaque dégustation des échantillons codés de margarine,
il est demandé aux sujets de prendre un morceau de pomme pour enlever le golt du

précédent échantillon.

8. Analyse statistique :

L’analyse statistique des données physico-chimiques est faite par une analyse de la
variance (ANOVA) et le test LSD (Least SignificantDifference) (STATISTICA 5.5). Les
différences sont considérées statistiquement significatives a p < 0,05.

L’analyse statistique des données sensorielles est faite par un Test de
caractérisation du produit, une analyse en composante principale (ACP), Classification
Ascendante Hiérarchique (CAH) et préférence Mapping (PREMAP) (XL STAT 2014).
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1. Résultats et Discussion
1. Composition chimique de la margarine
1.1. Qualité physico-chimiques initiale de la margarine
La qualité des dix margarines élaborés (tableau 1V) est conforme aux normes ISO
et celle exigé par I’entreprise. La variabilité entre échantillons est tres faible (p >0.05).

Tableau I11 : Analyses physico-chimiques des margarines (avec et sans antioxydant)

Teste Extrait de feuille de moringa Huile de moringa Avec Sans Norme
(vit E) incorpor | 1SO
ation
100ppm | 400ppm | 600ppm | 800ppm | 100ppm | 400ppm | 600ppm | 800ppm | 100ppm | Oppm
H % 16,16 16,22 16,88 16,68 16,41 16,42 16,47 16,59 16,02 15,99 16/18%
0, -
TS% 0,522 0,488 0,514 0,514 0,501 0,401 0.545 0.500 0,572 0,502 0.1-0.6
%
PH 5+0 540 510 510 510 5+0 540 540 540 540 4-55
PF 37 39 38 38 38 37,5 38 39 39 38 28/39°C
IP 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 10méq
0 +0 0 0 0 0 +0 +0 +0 +0 d’o2
kg
TTA% | 0.08 0.09 0.09 0.07 0.07 0.05 0.05 0.08 0.06 0.07+
+0.01 +0 0 +0.02 0 +0.07 +0 +0 +0 0.02 <03%
G% 80.00 78.57 78.29 76.12 79.80 77.55 79.83 76.60 80.96 78.00

NG% 21.99 19.03 19.99 21.42 21.70 23.87 20.19 22.44 20.16 23.39

IR 71.2 71.2 711 711 71.2 711 71.1 71.2 71.1 71.3

Brix 1.46 1.46 1.46 1.46 1.46 1.46 146 1.46 1.46 1.46

1.2. Teneur en lycopenes
La teneur en lycopenes des margarines élaborées (fig 02) varie de 3.01 a 4.18 mg
eq b- carotéene/Kg d’échantillon. I’analyse statistique de nos résultats révele une variabilité

significative (p<0.05) de cette teneur.
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Fig.2 : Teneur en lycopene des margarines élaborées

L’utilisation d’extrait de feuilles de Moringa oliefera (EFMQ) augmente la teneur
en caroténoides de 3.01 jusqu’a 4.18 mg eq b-caroténe / kg d’échantillon soit une
augmentation de 9 a 39 %

L’huile de Moringa oleifera (HMO) augmente également la teneur en lycopene des

margarines, ces augmentation sont cependant plus faible et varient de 2 a 11%.

1.3. Phénols totaux solubles

Les résultats des dosages des composés phénoliques des margarines élaborées sont
représentés dans la figure 03. L’analyse statistique de nos résultats montre un effet
significatif (p<0,05) entre les échantillons.

L’ajout des extraits de feuilles de Moringa oliefera augmente tres largement la
teneur en PTS (+ 216 a 2200 %). En présence d’huile nous notons une augmentation plus

faible en phénol totaux (+4 a 240 %)
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Fig.3 : Teneur en phénols totaux solubles dans les margarines

1.4. Détermination de I’activité antioxydant
1.4.1. Activité antiradicalaire DPPH

La figure 04 représente ’activité anti-radicalaire DPPH des différentes margarines
élaborees.

Les données expérimentales montrent une activité anti-radicalaire des margarines
enrichis avec Moringa oleifera (3.9 a 13.96 %), nettement supérieure a celle observées
chez les margarines avec ou sans vitamine E (0.73 — 0.85 %).

Les margarines a base EFMO manifestent le plus fort (p<0,05) pouvoir

antiradicalaire.
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Fig.4: L activité anti-radicalaire des déférentes margarines
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1.4.2. Pouvoir réducteur
Nos données expérimentales (fig 05) montrent que le pouvoir réducteur accuse une
augmentation juste dans les margarines enrichie avec 1’extrait des feuilles a 400, 600 et

800 ppm ( 2.8, 4.5, 5.1 mgEAA /100g d’Ech) respectivement.
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Fig.5 : Pouvoir réducteur des margarines élaboreées.

1.5. Analyse physicochimique
1.5.1. Analyse chimique
1.5.1.1. pH
Les données résumées par la figure 06, montrent une variabilité de pH entre les

différentes margarines préparées.

=—&—neutre —fi—vitamine E 100ppmfeuille ==¢=400ppmfeuille

== 600ppmfeuille 800ppmfeuille === 100ppmhuile

400ppmbhuile

= 600ppmhuile =——=800ppmhuile

PH

PHJ +1 PH J+3 PH J+7 PH J+14 PH J+21 PH J+ 28
JOURS

Fig.6 : Suivis de pH au cours de stockage.
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Les valeurs de pH des produits fraichement préparés ne présentent aucune
différence significative (p>0.05) qui correspond a une valeur moyenne de PH 6, ces
valeurs restent relativement stables au cours du stockage a 4°C, apres un mois de
stockage, on remarque une diminution modéré qui atteint une valeur minimale pH=4
enregistrée pour le témoin (sans antioxydant) tandis que les margarines 400 ppm EFMO et
600 ppm HMO reste relativement stable au cours du stockage.

1.5.1.2. Acidité :
L’évolution du TTA au cours des 28 jours de stockage des margarines élaborées est
représentée dans la figure 07. Les valeurs de 1’acidité de la margarine fraichement produite

ne présente aucune différence significative entre les échantillons (p>0.05).

—&— neutre —fll— vitamine E 100ppm feuille === 400ppm feuille === 600ppm feuille

800ppm feuille ==t==100ppm huile == 400ppm huile

600ppm huile =—@==800ppm huile
0.3

0.25

0.2

0.15

ACIDITE %

0.1

0.05

ACIDITE J+1 ACIDITE J +3  ACIDITE J+7 ACIDITE J+14 ACIDITE J+21 ACIDITE J+28
JOURS

Fig.07 : Suivis de I’acidité au cours du stockage.

Les nettes augmentations de I’acidité (p<0.05) sont enregistrées au cours de la

derniere semaine de stockage de 0.11% a 0.22% pour les margarines avec EFMO et HMO.

1.5.1.3. Indice de peroxyde
Les résultats des indices de peroxyde estimes pour les échantillons étudiés sont
représentés dans la figure 08 suivante. Pour le produit frais, les résultats ne présente aucune

différence significatif entre les échantillons (p>0.05) avec une valeur de 2.25

e
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Fig.08 : Suivis de I’indice de peroxyde au cours de stockage a 4 °C

A lissue de la premiere semaine de stockage nous notons une augmentation
significative (p<0.05) de I’indice de peroxyde : 3.55 a 5.1 contre 2.25 au premier jour.
Au-dela de la premiére semaine nous enregistrons des différences de
comportement :
- Les margarines témoins leur indice de peroxyde augmentes jusqu’au 28eme
jour;
- Les margarines avec extrait de feuilles affichent des élévations de I’indice de
peroxyde jusqu’aux 14eme jours (4.25 & 4.65) suivie d’une baisse progressive
pendant les deux derniére semaines de stockage I’IP se situe alors entre 3.61
et 3.93;
- Les margarines enrichies en huile de Moringa affichent globalement une
tendance a une augmentation de I’indice de peroxyde : 5.97 a 6.73 (28eme

jour) contre 4.85 a 5.6 (7eme jours).

1.5.1.4. Indice d’iode

Les valeurs de I’indice d’iode des différents échantillons sont représentées dans la
figure 09. Au cours de la conservation de nos échantillons nous notons 1’absence de tout
effet d’incorporation d’extrait de feuille ou d’huile de Moringa (p>0.05) et en est le méme

pour la vitamine E.
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Les valeurs moyennes des margarines élaborées sont comprises entre 31.14 et 37.49
g 12/100g.
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Fig.09 : Indice d’iode apres un mois de stockage des margarines a 4°C.

1.5.1.5. Dosage des substances réagissant avec 1’acide thiobarbiturique

La figure 10 représente les teneurs en substances (dont le MDA) réagissant avec
I’acide thiobarbiturique. Ces données révelent une différence significative entre les
échantillons (P<0.05).

Les teneurs en MDA des margarines enrichies avec 1’extrait de feuilles et 1’huile de
Moringa oliefera varient de 4.03 a 9.17 mg eq MDA/kg.

L’incorporation des extraits de feuilles s’accompagne d’une diminution de taux de
MDA (54.34%); par contre I’ajout de I’huile de Moringa oliefera révele une faible
diminution en ces substances (23.90%). Pour la vitamine E elle baisse de 38.78%.
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Fig. 10: Variation de la teneur en MDA entre les échantillons aprés 1 mois de stockage.

34




Partie pratique Résultats et discussion

1.5.1.6. Absorbance dans ’UV

La figure 11 represente les absorbances spécifiques des différents échantillons.
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Fig. 11 : Absorbance spécifiques des différents échantillons.

L’utilisation de la vitamine E et des extraits de feuilles diminue significativement
(p<0.05) I’absorbance a 230 et 270 nm qui passe de 0.55 (témoin) a 0.39 (vitamine E) et
0.22 a4 0.48 (extrait de feuilles). L’huile de Moringa induit au contraire une augmentation
de I’absorbance qui atteint 1.01 a 1.1 & 270nm, I’absorbance est d’autant plus diminué que
la quantité d’extrait de feuilles est plus élevé. Au contraire, I’huile éléve cette absorbance

avec une amplitude qui augmente avec la quantité d’huile utilisée.

1.6.2. Analyse physique

1.6.2.1. Résultats des analyses rhéologiques (SFC) de la margarine

Les résultats SFC obtenus des échantillons en fonction de température (0, 10, 20,30
et 40 °C) sont présentés dans la figure 12.

A 0°C, les taux de SFC varient de 38.61 a 46.08 %. L’¢élévation de la température

s’accompagne d’une réduction des SFC pour attendre a 40°C une valeur comprit entre 1.78
et 2.45 %.
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Fig.12 : Taux de solide (SFC) des margarines.

1.7. Qualité microbiologique
Les données de 1’analyse microbiologique des dix margarines ¢laborées sont

résumées dans le tableau suivant.

Tableaux 1V : Résultats de dénombrement et de recherche de bactéries

Résultats Norme
Germes aérobies | <10 <10UFC/mI
meésophiles
Levures et moisissure Absence 10 UFC/ml
Staphylocoques Absence 10 UFC/ml
Coliformes fécaux Absence Absence
Salmonelles Absence Absence
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Les résultats des analyses microbiologiques effectuées (Tableau VII), révelent un
produit de bonne qualité microbiologique. Nous avons noté 1’absence de (levures et
moisissure, Staphylocoques, coliformes fécaux, salmonelles). Les résultats d’analyses sont
conformes aux normes JORA N°35 du 24/01/1998.

1.8. Analyse sensoriel
1.8.1. Caractérisation des produits

1.8.1.1. Pouvoir discriminant par descripteur

La figure 13 montre les descripteurs ordonnés du plus discriminant au moins
discriminant pour les différents types de margarine, nous remarquons que :
e Le gout est le descripteur qui a le plus fort pouvoir discriminant sur les dix
produits;
e Les descripteurs: texture, couleur, odeur et tartinabilité ont un pouvoir
discriminant faible ; le descripteur tartinabilité se caractérise par un pouvoir

discriminant le plus faible.

Discriminating power by descriptor

8.0E-02

7.0E-02 +

6.0E-02 +

5.0E-02 +

4.0E-02 +

p-values

3.0E-02 +

2.0E-02 +

1.0E-02 +

0.0E+00

gout
texteur
couleur
odeur
tartinabilité

Descriptors

Fig.13 : Pouvoir discriminant par descripteur.

1.8.1.2. Moyennes ajustées par produit
L’objectif de ce test est de définir : les moyennes ajustées calculées a partir du
modeéle pour chaque combinaison descripteur-produit, le tableau suivant illustre les

moyennes ajustées par produit des margarines élaborées.
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Tableau V: Moyennes ajustees par produit

Texture tartinabilité Couleur gout Odeur

| (600ppm huile) - 4.300 3.000 2.900 1.600

H (400ppm huile) | 3.800 4.200 3.100 ﬂ

F (800ppm feuille) | 3.600 4.200 3.100 3.400 1.700
G (100ppm huile) | 3.800 4.000 2.700 1.600
E (600ppm feuille) | 3.500 4.100 2.700 3.200 1.900
J(800ppm huile) | 3.100 4.000 2.900 2.400 1.600
B (VitE) 3.600 4.100 2.300 2.700
D (400ppm feuille) | 3.100 4.000 2.500 2.800 1.600
C (100ppm feuille) | 3.000 4.000 2.400 1.900
1.600

A (neutre) - 3.900 2.400

Le tableau des moyennes ajustées par produit permet de ressortir les moyennes
lorsque I'on croise les différents produits et les caractéristiques.
e margarine A: les descripteurs texture et gout ont un effet significativement

négative sur le produit ;

margarine B : le descripteur odeur, a un effet significativement positif sur le

produit ;

e margarine C: le descripteur gout a un effet significativement négatif sur le
produit ;

e margarine Get H: le descripteur gout a un effet significativement positif sur le
produit ;

e margarine |: le descripteur texture a un effet significativement positif sur le
produit ;

e margarines D, J, E, F: les différentes caractéristiques n’ont pas d’effet significatif

sur les produits
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1.8.2. Analyse en composantes principales (ACP) :
La figure 14 représente les corrélations entre les variables et les facteurs par
I’ACP ; avec un niveau de variabilité de 84.04 %. Les produits ont été percus par les

experts comme assez différents.

Variables (axes F1 and F2: 84,04 %)

odeur

0.75

0.5

textur

0.25 + tartinabilité

| gout

F2 (24,81 %)

-0.25

-0.5 T coulepr

-0.75

1 =

-0.25 0.5 0.75 1

AN
o
N
w
o
(9]

0 0.25
F1(59,23 %)

Fig. 14: Corrélations entre les variables et les facteurs

1.8.3. La Classification Ascendante Hiérarchique (CAH )

La CAH est une méthode de classification, ces résultats permettent de visualiser le
regroupement progressif des données. On peut alors se faire une idée d'un nombre adéquat
de classes dans lesquelles les données peuvent étre regroupées.

La figure suivante permet de représenter le profil des différentes classes créées :
L’application de 1’analyse des données CAH permit de classée les dégustateurs en 3
classes (fig 15) qui se distingue par leurs préférences.

La premiére et la troisiéme classes se distingue par leurs préférences pour

I’échantillon E.
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La deuxieme classe se distingue par leurs préférences pour I’échantillon B.

Profile plot
10 ° ° ° ° °

Fig.15 : Profil des différentes classes créées.
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Discussion générale :

L’objectif de notre travail est d’étudier ’effet de 1’extrait des feuilles et d’huile de

graine de Moringa oleifera sur la conservation de la margarine.

La composition chimique et la caractérisation physicochimique et microbiologique
des margarines fraichement préparées montrent clairement leur conformité aux normes et

aux exigences réglementaires de 1’entreprise.

Comme le montrent Hankin et al., (1981), les taux d’incorporation de 1’extrait et

I’huile de moringa n’était pas suffisant pour modifier la composition chimique.

L’incorporation d’extraits de feuilles s’est traduite par un enrichissement en
polyphénols (pts) des margarines élaborées. Dans le présent essai, nous avons revéele des
augmentations de teneur de 216 a 2200% pour les pts et 9 a 39% pour les caroténoides. Ce
phénomene serait li¢ a I’apport en pts pour les extraits de feuilles. En effet de nombreux
auteurs (laley et al., 2015 et waché, 2016 ) s’accordent pour souligner la richesse des
feuilles de Moringa en métabolites secondaire ( composées phénoliques, caroténoides).
L’utilisation d’huile de Moringa n’améliore que faiblement les teneurs des margarines en
pts (4 a 240 %) et caroténoides (2 a 11%) ; comme le soulignent Foidl et al (2011), les
feuilles sont plus riches en métabolites secondaires que 1’huile de Moringa .

L’¢élévation du pouvoir antioxydant des margarines enrichies suggere un effet des

métabolites secondaires apportés par les extraits utilisés.

Les nombreuses recherches menés dans le monde ont démontrés le pouvoir
antioxydant des métabolites secondaires particulierement les composés phénoliques et les
caroténoides (Foidl et al., 2011; laley et al., 2015 et waché, 2016).

L’indice d’iode permet de déterminer le degré d’instauration a partir de la
composition en acides gras. Plus I’indice d’iode est ¢€levé plus la margarine est molle
(Audigié et al, 1984). L’indice d’iode des dix margarines varie de 31.14 a 36.91 gd’12/
100g CG et ne présente aucune différence significative entre les échantillons au cours du

stockage (p>0.05).

41



Partie pratique Résultats et discussion

L’addition des EFMO et HMO n’a aucun effet sur I’indice de réfraction. Ces
résultats concordent avec ceux obtenu par Tchiégang et al. (2004) qui soulignent que le
temps de conservation n’a pas d’influence sur I’indice d’iode, I’indice de réfraction et la

masse volumique des huiles végétales.

Nos données expérimentales ont montré une variation significative (P<0.05) des
paramétres physicochimiques, au cours du stockage des margarines a 4°C. La valeur du
pH est égale a 6 au ler jour, elle diminue au cours du stockage pour atteindre 4 a 5.5 au

28eme jour,

L’acidité des margarines enrichis avec EFMO et HMO est inférieure a celle du
témoin avec ou sans incorporation de la vitamine E, nos résultats sont comparables aux
données de Salem et al. (2013) et Salama et al. (2014) qui ont rapporté que I'ajout de
feuilles seches de Moringa oleifera augmente I'acidité de Labneh ( produit laitier fermenté)

par rapport au contrdle pour les produits frais et au cours du stockage.

En outre la valeur la plus faible pour I'acidite a été noté pour la margarine enrichis
avec I’huile a 600 ppm, ces résultats s’accordent avec ceux de Salem et al (2015) qui
considérent que 1’acidité augmentait aprés 1’ajout des feuilles tandis qu'elle diminuait avec

I’ajout de I’huile.

L’acidité est le pourcentage d’acides gras libres, exprimé conventionnellement selon
la nature du corps gras en acide oléique pour la grande majorité des corps gras, ou I’acide
palmitique pour I’huile de palme, ou 1’aurique pour les graisse 1’aurique (coprah, palmiste)
(Karleskind et Wolff 1992).

Nos résultats démontrent que les margarines enrichies avec EFMO présentent des
indices de peroxyde inferieurs a celles enrichies avec HMO. Les résultats obtenus différent
de ceux rapportés par Salem et al (2015) qui considérent que la créme enrichie avec I’huile
de moringa présente des indices de peroxyde plus faible que celle enrichie avec les feuilles

de moringa.

Les résultats de la présente étude montrent des indices de peroxyde faibles apres
incorporation des EFMO et HMO stockés a 4 + 1°C. Cela pourrait étre attribue a l'activité
antioxydante de I'extrait de feuille de Moringa oleifera. Ces résultats sont en accord avec

les données rapportées par Sreelatha et Padma (2009) et par Daba et al (2016) qui

e
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signalent que I'extrait de feuilles Moringa oleifera présente une puissante activité
antioxydante contre les radicaux libres, et peuvent prévenir les dommages oxydatifs.

L’incorporation des EFMO et HMO s’accompagne de teneurs plus faibles en
substances régissant avec TBA et des faibles coefficients d’extinction a 230nm et a 270
nm. Djenane et al (2002) et Sanchez- Escalante et al (2003) signalent que les galettes et
les biftecks de beeuf, respectivement, traités au romarin montre des valeurs plus faibles de

TBARS que les échantillons non traités pendant le stockage.

L'effet protecteur des viandes contre I'oxydation des lipides par un traitement avec
un anti-oxydant a été rapporté par Djenane et al. (2003) et Camo et al. (2011). Wolff
(1968) signale que plus I’extinction & 230 nm est plus intense plus la margarine est
peroxydes, et plus I’extinction a 270 nm est plus forte plus la margarine est riche en

produits secondaires d’oxydation.

La qualité sensorielle des margarines enrichies a été jugée acceptable, il n’y a
aucune influence de 1’extrait de feuilles et de I’huile de Moringa oliefera sur les

caractéristiques organoleptiques des margarines élaboreées.
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Conclusion et perspectives

Dans la présente étude, notre objectif consiste a remplacer la vitamine E utilisé
comme antioxydant dans la margarine par I’extrait de feuilles et de I’huile de graines M.

oleifera.

Nos données analytiques ont montré que les margarines enrichies avec EFMO
révelent des teneurs importantes en composees phénolique et en caroténoides qui jouent un
role contre I’oxydation. L’incorporation de I’huile de M. oleifera améliore faiblement
’activité antioxydante et ne montre aucun effet sur la quantité en polyphénols et le pouvoir

réducteur.

Le suivi de 1’évolution des margarines élaborées au cours d’un mois de stockage a
4°C, a révélé que les margarines enrichies résistent a 1’oxydation que la margarine témoin
(sans incorporation et avec vitamine E). Par ailleurs, les propriétés physico-chimiques (pH,
taux de solide et point de fusion, indice d’iode, densité, etc.), microbiologique et

sensorielles s’averent conformes aux normes de ’entreprise.

Les résultats obtenus méritent d’étre poursuivis et approfondis pour préciser les
conditions et modalités d’utilisation de M. oleifera dans les margarines et valoriser ses

nombreuses potentialités :

» Suivre I’évolution au cours du stockage des produits pendant une durée plus
longue et sous différentes températures de stockage.

» Effectuer d’autres testes plus approfondit sur la stabilité¢ a I’oxydation comme le
test de rancimat, et le teste de I’étuve pour déterminer la quantité optimal a

incorporer.
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Annexe |1

Composition en acides gras de 1’huile des graines de Moringa (foidl N et al.,2001)

Composition an acides gras (%o) 1 2
Acide laurique Traces n.d
Acide myristique 0,08 0,05
Acide pentadécanoique Traces n.d
Acide palmitique 5,45 4.75
Acide palmitoléique 1,48 1,22
Acide margarique 0,08 -
Acide margaroléique 0,05 -
Acide stéarique 5,42 5,66
Acide oléique 72,9 71,0
Acide linoléique 0,76 0,46
Acide linolénique 0,14 0,09
Acide arachidique 3,39 4,01
Acide gadoléique 2.2 2,24
Acide éicosadiéroique - n.d
Acide béhénique 6,88 9,03
Acide érucique 0,14 0,13
Acide lignocérique 0,92 1,12
Acide nurvonigue Traces -
Acide cérotique - n.d
Autres acides gras 0,10 0,2

n.d : non detecté
1. Thionville Laboratories Inc., New Orleans, USA (March 1994)

2. Becker et Siddhuraju (données non publiées)
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Composition moyenne des feuilles de Moringa oleifera ( Broin 2005) Donnes pour 100
grammes de matiére séche

Composition Globale Acides aminée (mg)
Calories (Kcal) 300 _
Arginine 1600
Protéines (g) 25 —
Histidine 530
Mineéraux (Q) 12
Glucides (g) 20 Isoleucine 1140
LlpldeS (g) 8 Leucine 2050
Teneur en eau 75% Méthionine 370
Phenylalanine 1400
Thréonine 1080
Minéraux Tryptophane 580
i Valine 1400
Calcium (mg) 2100
. Acide aspartique 1670
Cuivre (mg) 1
Fer (mg) 27 Acide glutamique 2470
Potassium (mQ) 1300 Sérine 840
Magnésium (mg) 405 Glycine 960
Phosphore (m 310
phore (mg) Alanine 1260
Manganese (m 8
J (mg) Proline 1230
Soufre (mg) 740
. Tyrosi 910
Selénium (mg) 2,6 yrosine
Zinc (mg) 26 Cysteine 360
Molybdéne (mg) 0,5
Sodium (mg) 100 Acides gras
C16:0 530
Vitamine
tamines C18:0 70
Vitamine A (Ul) 14300 C18:1 60
Vitamine C (mg) 850 C18:0 170
ci18:1 1140
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Annexe 1V

Les germes d’altération de la margarine et leurs effets sur le consommateur.

Les germes Effet sur le Effet sur le Source de
(Guiraud et Galzy, 1980) Produit consommateur | contamination
(Cattoir, (Champetier,
2008) 1956)
Les germes -Les germes aérobies Responsables | -trouble La phase
d’altérations mésophiles de digestif aqueuse
-Les coliformes modification |-diarrhée (eau, lait,
fécauxCitrobacter d’aspect, de | -fievres amidon sucre)
-Les levures texture, de L’air,
Candidalipolytica,Sacaromyces | consistance, I’appareillage de
de flaveur, fabrication,
ainsi une coditionnement
diminution
de la durée
de
conservation
Les germes -Enthérotoxique Entrant une | -trouble La phase
pathogénes Staphylococcus aureus intoxication | digestif aqueuse
alimentaire -diarrhée (eau, lait,
par -fievres amidon sucre)
production Typhoide L’air,
de toxines I’appareillage de
fabrication,
-Enteropathogéne entrant une -fievres conditionnement
Salmonella toxi-infection |typhoide et
alimentaire paratyphoides
-troubles
digestif
-diarrhée,-

vomissements,




Préparation des solutions
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Annexe V

Solutions

Réactifs

Méthanol 80%

100ml du méthanol pure + 28.59 ml
d’eau distillée.

Méthanol 60%

100 ml du méthanol pure +72.82 ml d’eau
distillée.

Chlorure ferrique (Fe CI3) a 0.1%(P/V)

0.1g de FeCl3 dans 100ml d’eau distillée.

Réactif de phénolphtaléine

0.5 g de phénolphtaléine dans 50 ml de
I’eau distillée et 50 ml I’éthanol absolu.

hexane/acétone/éthanol (2/1/1)

(100mI/50m1/50ml).

Carbonate de sodium

7.5 g de carbonate de sodium ajusté a 100
ml d’eau distillée.

Solution DPPH (65uM/L)

0,0024 pg dans 100ml méthanol pure

Ferricyanure de potassium
(K3Fe(CN) 6)1%

1g de K3Fe(CN)6 dans 100mld’eau .

Thiosulfate de sodium 0.002N

0.2482g de thiosulfate ajusté a 500 ml de
I’eau distillée

lodure de potassium (saturé)

10g de KI ajusté a 10 ml d’eau distillé

Solution amidon

0.5 g d’amidon dans 10 ml de I’eau distillé

TCA 20%

20g de Trichloracetique ajusté a 100 ml
d’eau distillée.

Réactif de Bouchardat

2g d’iode bisublimé (I12) + 2 g de KI dans
100ml d’eau distillée.
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Annexe VI
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Figure N°01 : Courbe d’étalonnage pouvoir réducteur.
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Figure N°02 : Courbe d’étalonnage de dosage des phenols totaux solubles
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05 -
0.45 - y = 45.184x
04 - R =0.9987
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0.2
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0.1
0.05
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0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01 0.012

concentration en B carotene en mg/ml

absorbance a 450 nm

Figure N°03 : Courbe d’étalonnage de dosage des caroteinoides.

Annexe VI

Questionnaire Evaluation Sensorielle du :

Dans 1’optique d’une caractérisation sensorielle et hédonique de la margarine, sept
échantillons codés A, B, C, D, E, F, G vous sont présentés. Il vous est demandé de les
examiner et de les godter successivement, puis répondre aux questions qui suivent en cochant
sur la case correspondante a votre réponse :

e Commencez par l'observation de I’échantillon,
e Humez I'échantillon pour repérer la présence ou 1'absence d’odeur,
e Dégustez échantillon par échantillon ;

e Cochez successivement sur la fiche d’analyse :
» Les couleurs,
» Laviscosité.
» Les odeurs,
» Les saveurs,

e Rincez la bouche aprés chaque dégustation,
e Chaque étape de dégustation prend une minute
e Bien déguster nécessite silence et concentration de la part de chacun.

NB : A la fin de chaque dégustation prenez un peu de pain puis un peu de pomme et a la fin
rincez votre bouche avec de I’eau.

Les propriétés organoleptiques sont essentiellement :
e [D’apparence (couleur, aspect, forme) révélée par la vision ;
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e la flaveur (arome, saveur) révélée par I’odorat et le goit ;
e latexture (résistance, consistance, durete) révélée par le toucher.

A/ Analyse sensorielle :

1- Couleur :

a. Selon I’intensité de la couleur jaune, attribuez une note de 1 a 5 sur 1’échelle suivante pour
chaque échantillon et cocher la case correspondante :

1 trés faiblement intense

2 faiblement intense

3 moyennement intense

4 fortement intense

5 trés fortement intense

Echantillon Notedelab Couleur foncé Couleur moyenne | Couleur clair

el i o lliuliviiellsslp>

2- Odeur :

a. Selon le degré d’appréciation de 1’odeur, attribuez pour chaque échantillon une note de 1 a
5 sur I’échelle suivant et cocher la case correspondante:

1 trés faiblement appréciée

2 faiblement appréciée

3 moyennement appréciée

4 fortement appréciéee

5 trés fortement appréciée

Echantillon Notedelab Lactique Végétale Animale

= TO|mmgo|m >




Annexe

3- Tartinabilité :

a. Selon I’intensité de la tartinabilité, attribuez une note de 1 a 5 pour chaque échantillon sur
I’échelle suivante et cocher la case correspondante:

1 trés difficilement tartinable

2 difficilement tartinable

3 moyennement tartinable

4 facilement tartinable

5 tres facilement tartinable

Echantillons Notedelab Facile moyen Difficile

= TiOmmgoO|m >

4- Godlt :

a. Selon I’intensité du gott, attribuez une note pour les dix échantillons sur 1’échelle
suivante :

1 trés faiblement appréciée

2 faiblement appréciée

3 moyennement appréciée

4 fortement appréciéee

5 trés fortement appréciée

Echantillons Notede 1 a5 | Acide Salé rance Beurre

Sl=—|TIOmm oo m>




5- Texture :
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a. Selon le degré d’appréciation de la texture, attribuez une note de 1 a 5 pour chaque
¢chantillon sur 1’échelle suivante :

1 tres faiblement apprécié
2 faiblement apprécié
3 moyennement apprécié

4 fortement appreécié

5 tres fortement apprécié

Echantillons Notede 1a9 | Fondant en Ferme Granuleux Crémeux
bouche

A

B

C

D

E

[=

G

H

I

J

B / Analyse hédonique :

1- Etes-vous des consommateurs de la margarine ?

Oui Non

2- Attribuez pour chague échantillon une note de préférence entre 1 et 9, sachant que le
numéro 1 correspond a 1’échantillon le moins préféré et le numéro 9 a celui le plus préférez.

A B

C

D

E

F

G

3- Quels sont les parameétres qui ont motiveé votre préférence ?

Echantillons

A

B

C

D

E

F

G

Couleur

Odeur

Texture

tartinabilité

Gout




Brix

Annexe

Annexe VIII

ﬁ Univariate Tests of Significance for BRIX (adstudy.sta)

Signa—-restricted paramneterization

S [=E

Suite.... Effective hypothesis decomposition
of
Fresdomn NS F |
Interce 2 1 | 329731.2 | 3297312, 0.oooooo
ECHA 7.8 9 .9 9. Q01145
Error 1.0 10 .1
E LSD test; variable BRIX (adstudy.sta) - (O ﬂ
Suite... Homogenous Groups. alpha = 05000
= Error: Between MS = 10000, df = 10,000
Cell Ho. _ Mean 1 2 3
1 127, 0000 XXX
f A00ppm f 128, 0000 *H X
2 wvitamine | 123,0000 EXRER
9 G00ppm h 128, 0000 *H X
5 G00ppm f 128, 5000 *H X 36 336
a 400ppm h 128, 5000 *H X 36 336
7 100ppm h 129, 0000 36 336
3 100ppm f 129, 0000 36 336
10 A00ppm h 129, 0000 36 336
4 400ppm f 129, 0000 36 336
Humidité
[ Univariate Tests of Significance for HUMIDIT (adstudy.sta) — 0] x|
Suite... Sigma—restricted parameterizapipn
= Effective hypothesis decomposition
Degr. of
Effect Freedon MS F ju]
1 | 453283.0 | 90e576.1 | 0O.000000
10 EE.1 1321 Laooonn
9 .5
[ LSD test; variable HUMIDITE (adstudy.sta) 8] x|
15 B Betueen 1S = 18000, cf - 10.00
HUMIDITE

2w |~ oo | =

=]

Il

Oppm
100ppm v
T Oppm

T 100ppm
F 400ppm
F 600ppm
F 800ppm
H 100ppm
H 400ppm

Mean

137.0000
137.5000
139,0000
141,5000
143,5000
145,5000
147.5000
149,5000
151,5000
153,5000
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Indice de réfraction

ﬁ Univariate Tests of Significance for | REFRAC (adstudy.sta)

Signa—-resztricted parameterization

=10 x|

Suite... Effective hypothesis decomposition
Effect Freedon M5 F P
Interce 1 | 295731.2 | 105618.3 0,000000
ECHA 26, 8 9 3.0 1.1 L 458635
Error 2.0 10 2.8
[ LSD test: variable I_REFRAC (adstudy.sta) — 0| x|
Suite... Homogenous Groups, alpha = 05000
= Error: Between M5 = 2,8000, df = 10,000
- I_REFEAC
Cell Ho. ECHA Hean 1 2
1195000 2826 3 %
9 G00ppm b 121, 0000 *EHH 36 3636
2 witamine | 1210000 EE L L ]
10 A00ppm b 1210000 *EHH 36 3636
3 100ppm £ 1210000 *EHH 36 3636
4 400ppm £  121.5000 *EHH 36 3636
5 G00ppm £ 122, 0000 *EHH 36 3636
7 100ppm b 122, 5000 *EHH 36 3636
B a00ppm £ 122 ,5000 *EHH 36 3636
a 400ppm b 124, 0000 36 3636

Caroténoides

E Univariate Tests of Significance for CAROT (adstudy.sta)
Sigmna-restricted parameterization

Suite... . ; -1t
= Effective hvpothesis decompos=ition
Degr. of

Ef fect Fresdom M5 F r

Interce 380908 .0 1 | 380902.0  761816.1 | 0,000000

ECH 6E0. 5 10 6E.1 132.1 Laoooan

Error 4.5 9 =
= LSD test; variable CAROT (adstudy.sta) =1 E|

Suite Homogenous Groups. alpha = 05000

= Error: Between MS = 50000, df = 9.0000 T

CAROT

S - B T T T w |
I 1005pn v | 134,5000 i

B T Oppm | 136.5000 *xxx

3 F 100ppm | 138.0000 N Py

4 F100ppn | 139,0000 T Prre

5 F 400ppm | 140,5000 Frrm

6 F 600ppn | 142,5000 Frre

7 F 800ppm | 144,5000 Frre

8 H 100ppm | 1465000 P

g H 400ppn | 148,5000 Prr

10 H 600ppm | 150,5000 Prre

11 H 800ppn | 152.5000 Frr
m= -
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Polyphénols
£ Univariate Tests of Significance for PTS (adstudy.sta) -|0] x|
Suite Sigma-restricted parameterization N
- Effective hypothesis decomposition =
Degr. of
Effect Freedom MS F p
1 2486450 497290,0 0,000000
ECH 9 733 1467 000000
Error 50 10 5
4]
= LSD test; variable PTS (adstudy.sta) =] x|
Suite... Homeogenous Groups, alpha = 05000 -
= Error: Between MS = 50000, df = 10,000
PTS
Mean 1 2 3
102,5000
1 neutre 104,5000
3 F100ppm 106,5000
4 F400ppm 108,5000
5 F600ppm 110,5000
6 F800ppm 112,5000
7 H100ppm 114,5000
8 H400ppm 116.5000
9 HE00ppm 118.5000
10 HB800ppm 120,5000
J70r N
Activité antiradicalaire
[ Univariate Tests of Significance for DPPH (adstudy.sta) - 0] x|
Suite Signa-restricted parameterization
= Tt Effective hypothesis decomposition
Degr. of
Effect Freedon MS F P
1 | 238711.3  3e7248.1 | 0.000000
9 65,3 100, 4 Laoooon
10 LB
oy [ P74
Suite... | e vatn WS =, ES000, df = 10,000 =
- R R T DT T R B T P T T
100, 5000 HERE
vitamine @ 102, 5000 %3633
100ppm £ 104, 5000 XHKE
400ppm £ | 1065000 XXX
600ppm £ 108, 5000 Freveney
S00ppm £ 110, 5000 PR
100ppm h | 1125000 Prr
400ppnm h | 114, 5000 PRy
600ppm h | 115, 0000 PRy
800ppm h | 117.5000 XX
I -
Pouvoir réducteur
[ Univariate Tests of Significance for PR (adstudy.sta) - 0| x|
Suite Signa—-resztricted parameterization
= o Effective hyvpothesi=s decomposzition
Degr. of
Effect Freedomn HS F ju]
1 | 20801.25  138e75.0 0,00
ECHANT 48552 25 9 5394, 69 35964 6 0,00
Error 1.50 10 .15




Annexe

[ LSD test: variable PR (adstudy.sta) o (=] §{
Homogenous Groups, alpha = | 05000
Error: Between M5 = 15000, d4df = 10,000

FE
Hean 1 2 3 4
0.0000 I E
1 neutre 0,o0000 I E
10 S00ppm h 0.0000 EXEE
2 vitamine 0,o0000 * 3%
3 100ppm f 0,o0000 * 3%
7 100ppm h 0.0000 *%35%
g 400ppm h 0,o0000 * 3%
4 400ppm £ 105, 5000 ]I
5 O0ppm f 107 .5000 3%
B B00ppm f 109, 5000 % HIEK
PH
{7 Multivariate Tests of Significance (adstudy.sta) - 0| x|

Sigmna—-restricted parameterization

Suite... Effective hypothe=sis decompo=ition

Effect Error
Effect Value F df df !
Intercept 0.oo0 — 1 9 —
0,00 — 10 9 -
Acidité
E Multivariate Tests of Significance (adstudy.sta) - |O ﬂ
Suite... Sigmna-restricted parameterization

Effectiwve hyvpothesis decomposition

Effect Exrror
Ef fect Value F df df ]
Intercept Looooll | 88136, 31 5 5.00000 Looonon
Looon19 5.14 50 | 26.16772 Looon1a

[ LSD test: variable ACID_J7 (adstudy.sta) - 0| x|
VISTAL Homogenou=s Group=. alpha = . 05000
GLHY Error: Between M5 = 1,2222. df = 92,0000

ACID J7
C=ll Ho. Mean 1 2

139.0000 3636
11 H 800ppm | 139.0000 3636
4 FlO00ppm = 1390000 3636
2 T Oppm = 139,0000 3636
5 F 400ppm | 139, 5000 3636
1 100ppm w 140, 5000 3636 36 336
10 H 600ppm @ 141, 0000 3636 36 336
9 H 400ppm @ 141, 0000 3636 36 336
a H 100ppm 141, 0000 3636 36 336
7 F 800ppm @ 143, 0000 36 336
] F 600ppm @ 143, 0000 36 336
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E LSD test; variable ACID_J14 (adstudy.sta)

I [= 3

Suite... (Homogenous Groups, alpha = 05000
= Error: Between M5 = 1.9444, df = 9,0000

ACID J14

Hean 1 2 3 4

131, 0000 336 3636
B F e00ppm | 131,5000 HHHHE e 2 2
7 F 800ppm ~ 133.0000 ]I XK %I
3 F 100ppm 124 . 0000 363633 363X 3636363 3633
11 H 800ppm 1340000 3 ey EXEE FrErEET
8 H 100ppm 124 . 0000 363633 363X 3636363 3633
1 100ppm = 124 . 0000 HHEN XN XEXK EEKER
4 Fl100ppm 124 . 0000 363633 363X 3636363 3633
5 F 400ppm  134.5000 =23 :IEEE HHER
9 H 400ppm | 135,5000 XXX EEEE
10 H 600ppm 137, 0000 EEEE
[ LSD test: variable ACID_J21 (adstudy.sta) - 0] x|
YISUAL Homogenous Groups, alpha = 05000
GLH Error: Between M5 = 1,2222, df = 9,0000

ACID J21
Cell Ho. Mean 1 2 3

101.0000 33363 HHEN

H 600ppm | 101,0000 EE L

11 H 800ppm | 102,0000 EE L EEEHE
2 T Oppm | 102,0000 EE L EEEHE
3 F 100ppm @~ 103, 0000 XXX HHHK X
1 100ppm w  103.5000 XXX HHHK HRXR
5 F 400ppm | 104, 0000 EEEHE HEEE
9 H 400ppm | 105,5000 HEEHE
7 F 800ppm | 106, 0000 HEEHE
] F 600ppm | 106, 0000 HEEHE
] H 100ppm | 106, 0000

Suite Homogenous Groups, alpha = 05000
= " |Error: Between MS = 1,3333, df = 5, 0000
ACTID J28
Hean 1 2 3 4 5 =} 7
107, 0000 HXXK
1 100ppm +» | 107,5000 * 2
1 H 800ppm | 103.0000 * I 3%
4 F1l00ppm 109, 0000 XN EHXK WK EIXN
2 T Oppm | 109,0000 EHEX XH KK EXEK
5 F 400ppm 110, 5000 EHEHE HHEE EXEH E e
7 F 800ppm @ 111,0000 HHEHE EER 3%
10 H 600ppm @ 112, 0000 %% XXX XX
[ F SDDppm 112, 5000 I3 I
2 H 100]313]‘[1 114, aoon I 36
9 H 400ppm @ 115, 5000 XK
Indice de peroxyde
Ehﬂul'th.rariateTﬁls of Significance (adstudy.sta) -0 %
Suite Sigmna-restricted parameterization
= ot Effective hypothesi=z decomposition
Effect Error
Ef fect Value F df df ]
Loooonz | 415452 .8 5 S.000oo Loaoooo
Wilks Laooooo 16,2 50 | 26,16772 Loaoooo
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[ LSD test: variable IP_J3 (adstudy.sta) — 0] x|
Suite... Homogenous Groups. alpha = 05000
= Error: Between MS = £38.78. df = 99,0000
| Cell Ho. ECH Mean 1
_ F 600ppm L7.5000 XXX
1 100ppm v 106, 5000 XXX
7 F 800ppm 107, 0000 XXX
5 F 400ppm 108, 0000 XXX
2 T Oppm 108, 5000 EEEHE
3 F 100ppm 109, 0000 XXX
4 F100ppm 110, 0000 XXX
11 H 800ppm 111.5000 XXX
9 H 400ppm 111.5000 XXX
a H 100ppm 111.5000 XXX
10 H 600ppm 112, 0000 XXX
[ LSD test: variable IP_J7 (adstudy.sta) N [=]F
VISTAL Homogenous Groups., alpha = 05000
GLHY Error: Between M5 = 21,167, df = 92,0000
IF 17
Hean 1 2 3 4
§.5000 x5
118, 0000 I
2 T Oppm  136,5000 FHEVETEes
B F c00ppm | 1440000 I %X XX
1 100ppm w | 1445000 I %X XX
5 F 400ppm | 146, 0000 I %X XX
a H 100ppm | 146, 0000 I %X XX
7 F 2800ppm | 147,0000 XXX
4 Flo0ppm | 1470000 I %X XX
9 H 400ppm | 149, 5000 XXX
11 H 200ppm | 150,5000 XXX
{72l LSD test; variable IP_J21 (adstudy.sta) - O] x|
VISTAL Homogsnous Groups. alpha = 05000
GLH Error: Between M5 = 1979.7. df = 9.0000
IF 121
Cell No. Mean 1 2
4.0000 MW XX
2 T Oppm 7.0000 I
1 100ppm + §g.000n0 -3 HH %%
7 F 800ppm £8.5000 336 3% FrEnEE
11 H 300ppm 61,5000 336 3% FrEnEE
4 Fl00ppm = 109, 0000 W HIEE
g F 400ppm | 110,5000 IR
] F 600ppm | 1125000 IR
10 H 600ppm @ 113.5000 IR
a H 100ppm | 115.0000 IR
9 H 400ppm @ 116, 5000 IR




=1 LSD test; variable IP_J28 (adstudy.sta)

Homogenous Groups, alpha = 05000
E tween MS = 44444 df = 9 0000

Suite...

1175000 HEEKE

119.5000 EREE

121. 0000 HRXE RN

122, 0000 xXHE HHHE

123,5000 HXRE

125. 5000 ERHER

1275000 XK
129, 0000 EEXR

EHHK
EHER

XK

HEEK

Indice d’iode

E Univariate Tests of Significance for L 10DE (adstudy.sta)

Signa-restricted parameterization

=10l x|

Suite... Effective hypothesis decomposition
Effect Fresedon HS F ]
1tercE 1 137448,2  18828.52 | 0,000000
ECHANT 4.8 9 E.1 .83 L BOZ2481
Error 73.0 10 7.3

ﬁ LSD test; variable [ IODE (adstudy.sta)
Homogenous Groups. alpha = 05000

[=(FY

Suite... g % Between MS = 73000, df = 10,000
Cell Ho. ECHANT Hean 1
neutre &0,50000 93 3¢
3 T00ppm f 81.00000 2626
10 200ppm h §2,00000 2626
4 400ppm f 82.50000 2626
3 E00ppm f 82.50000 2626
2 vitamine 22.50000 I3
5 400ppm h 83.00000 2626
7 100ppm kb 83.50000 2626
6 B00ppm f 85.50000 2626
) 600ppm b 86. 00000 2626

Point de fusion

E Univariate Tests of Significance for PF (adstudy.sta)

Signa—-resztricted parameterization

Si=lkd

Suite... Effective hypothesis decomposition
Effect Fresdom HS F ]
Interce 1| 101531,3 | 39,04222 | 000095
ECHANT 39542 .3 9 43936 1.68948 . 2127549
Error 26005 .5 1n 2600,5
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[= LSD test: variable PF (adstudy.sta) - 10| x|
Syite... |Homogenous Groups. alpha = 05000
= Error: Between MS = 2600.5, 4df = 10,000
FF
Hean 1 2
a7.0000 EXEKE
E B00ppm £ ag.oooo EHEE
9 G00ppm h ag.oooo EHEE
7 100ppm h ag.oooo EHEE
10 800ppm h 39.0000 *EHE
4 400ppm £ 39,0000 EHEE
1 neutr= 103 ,5000 EHER FER
= 600ppm £ | 104, 5000 -3 H X %% ¥
2 witamine @ 104, 5000 - EXHK
8 400ppm kL | 171.0000 EEIETET

Détermination des dien et trien conjugué

Absorbance a 230 nm

E Univariate Tests of Significance for AB5230 (adstudy.sta)
Signa—-resztricted parameterization

=10 >

Suite... . : il
= Effective hypothesis decomposition
Degr. of
Effect Fresdom HS F ]
Interce 395086, 1 1 395086, 1 ROYE24 .7 0, ooooon
ECHAHT 486, 5 9 54,1 83,2 Laoooon
Error 6.5 10 . B
ELSDtSl; variable AB5230 (adstudy.sta) o ﬁ
Suite Homogenous Groups. alpha = 05000 =l
= Error: Between M5 = 65000, df = 10,000 b
ABS230
E Hean 1 2 3 4 5 6 7 8
1325000 ftud
vitamine @~ 134,5000 3%
100ppm £ | 136.5000 *xxx
400ppn £ | 138.5000 xxxx
600ppm £ | 139.5000 xxxx
800ppm £ | 141.5000 xxxx
100ppm h | 143.5000 e
400ppn h | 144.0000 e
600ppn h | 146.5000 *xxx
800ppm h | 148.5000 xxx

Absorbance a 270 nm

E Univariate Tests of Significance for ABS270 (adstudy.sta)

Signa—-resztricted paramseterization

Suite.... Effective hypothesis decomposition

=10l x|

Error

10 48,5

Degr. of
Effect Freedomn HS F P
Intercept 1 | 498016,8 | 10263, 39 Looooon
ECHANT 9 70,2 1,45 L 285337




ﬁ LSD test; variable ABS270 (adstudy.sta)

Annexe

—lolx|

Suite... Homogenous Group=. alpha = 05000
- Error: Between MS = 48,500, df = 10,000
ABS270
CHANT Mean 1 2

150.5000 *% %%

k] G00ppm h  150,5000 EHEHE

Z vitamine @ 152,5000 XHER J——

3 100ppm £ | 154,5000 %% %% o

4 400ppm £ | 156, 5000 %% %% o

> 600ppm £ | 1558, 5000 %% %% o

6 800ppm £ | 160, 5000 %% %% o

7 100ppm h | 162, 5000 %% %% o

5 400ppm h | 164,5000 %% %% o

10 g00ppm h @ 167.5000 XN
TBARS

ﬁ Univariate Tests of Significance for TBA (adstudy.sta)

Suite...

Interce

Error

4

T3 LSD test; variable TBA (adstudy.sta)

Oppm
F 100ppm
F100ppm
F 400ppm
F 600ppm
F 800ppm
H 100ppm
H 400ppm
H 600ppm
H 800ppm

-

w

-

~1

Homogenous Groups,
Error: Between MS =

alpha =
.50000, df

.5

. 05000

Sigma-restricted paramseterization
Effective hvpothesis decomposition

= 9.0000

Jul=] F jul
281840.3 | 563680.7 | 0.000000
6.1 132.1 .goooon

=lalx

TBA |

Mean 1

.|

3

10 |

114.5000
116.5000
118.0000
119.0000
120.5000
122.5000
124.5000
sooo
5000
sooo
sooo

363633

126,
128,
130.
132,

XX

EXER

EHEHE

3%

WK

XX

EEHK

W

EXN®

HEEE

2833 %

XXX
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Annexe |11
Aglo!itifs Iiposolubles, _ Huiles neutres et Eau ou lait + additifs
(Iécithine, monoglycérides, blanchies (hydrogénées, hydrosolubles (sel, amidon,
colorants, vitamines, interestérifiées, acide sorbique, acide
aromes). fractionnées). citrique, tocophérols).

— S

N~

Phase grasse Blend Phase aqueuse

v
A

Emulsification

" - -
Pasteurisation
\ 4

Cristallisation

Malaxage

A

Refroiéﬁssement

Conditionnement

Stockage

Fig.02 : Diagramme de fabrication de la margarine (Cossut et al., 2002).




RESUME

Moringa oleifera est un arbre miracle aux multiples vertus médicinales, nutritionnelles et
industrielles. L’objectif principal assigné a ce travail consiste a explorer I’impact de la conservation de la
margarine avec ’extrait de feuille (EFMO) et ’huile de Moringa oleifera (HMO) cultivé en Algérie a
différentes doses (100, 400, 600 et 800 ppm).. Les margarines enrichis par EFMO et HMO se conservent plus
au cours du stockage que les témoins (margarine sans incorporation et margarine avec Vitamine E) tout en
gardant les mémes propriétés physicochimiques, microbiologiques et sensorielles. Néanmoins la teneur en
Polyphenols augmente pour les margarines enrichies par EFMO et HMO a 600 ppm avec un facteur
d'augmentation de 2216 % et 240.01% respectivement. Pour les caroténoides le facteur d’augmentation est de
39,25% pour les margarines enrichies avec ’EFMO a 600 ppm et 11.60% pour celle enrichies avec I’huile a
600 ppm, Les données expérimentales démontrent une amélioration importante dans 1’activité antiradicalaire
DPPH des margarines enrichis en EFMO a 600 ppm avec un facteur de 1792,64 %, cette amélioration est
moins importante dans les margarines enrichies aves HMO a 800 ppm (226,77 %). Le pouvoir réducteur
accuse une augmentation uniquement dans les margarines enrichis avec ’EFMO a 400, 600 et 800 ppm (2.8,
4.5 et 5.1 mgEAA/100 g d’échantillon).

Mots clés : Moringa oleifera, margarine, antioxydant naturel, extrait de feuilles de moringa, huile de
moringa, oxydation.

ABSTRACT

Moringa oleifera is a miracle tree with many medicinal, nutritional and industrial virtues. The main
objective assigned to this work is to explore the impact of the conservation of margarine with leaf extract
(MOLE) and Moringa oleifera oil (MOO) grown in Algeria at different concentrations (100, 400, 600 and
800 ppm). The margarines enriched by MOLE and MOO were preserved more during the storage than the
controls (margarine without incorporation and margarine with Vitamin E) while showing the same
physicochemical, microbiological and sensory properties. Nevertheless, the polyphenol content increases for
the margarines enriched with EFMO and MOO 600 ppm with a factor of 2216% and 240.01% respectively.
For carotenoids, the factor is 39.25% for margarine enriched with MOLE at 600 ppm and 11.60% for that
enriched with oil at 600 ppm. The experimental data show a significant improvement in antioxidant activity
DPPH in margarine enriched with MOLE at 600 ppm with a factor of 1792.64% and this improvement is less
important in margarines with MOO at 800 ppm (226.77%). The reducing power is only increased in
margarine enriched with MOLE at 400, 600 and 800 ppm (2.8, 4.5 and 5.1 mgeEAA / 100 g of sample).

Key words: Moringa oleifera, margarine, natural antioxidant, moringa leaf extract, moringa oil, oxidation.
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