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Introduction

Les lipides représentent une part importante des nutriments essentiels de notre ration
alimentaire quotidienne a coOté des protéines et des glucides. La margarine est parmi les
aliments lipidiques les plus populaires et est composée de deux phases : une phase aqueuse
(environ 18 %) et une phase grasse (environ 80 %), constituées d’un mélange d’huiles
végétales (McClements, 2004). Sa production mondiale atteint pres de 12 millions de tonnes
par an (FAO, 2022) et en Algérie elle avoisine 50 000 tonnes annuelles, principalement
assurée par des groupes agroalimenataire comme Cevital spa, et La Belle. La consommation

locale de la margarine est estimée a 3 kg/habitant/an (ONS, 2022).

Les lipides sont trés sensibles a 1’oxydation, ce qui entraine leur dégradation et leur
détérioration, responsables des modifications d’odeur, de la texture, de 1’aspect et du godt,
ainsi que de la formation de composés toxiques (Meziani et al., 2021). Pour remédier a ce
probleme, l'industrie alimentaire utilise des additifs synthétiques a diverses fins, agissant
comme exhausteurs de godt, antioxydants, conservateurs, stabilisants/émulsifiants et
colorants. Cependant, certaines études ont démontré les effets nocifs de nombreux additifs et
leur implication dans de nombreux troubles, notamment la gastro-entérite, I'hypersensibilité,
I'nyperactivité, les troubles rénaux et hépatiques, la neurodégénérescence et le cancer

(Tuormaa, 1994 ; Rangan et Barceloux, 2009).

La demande d'additifs naturels de la part des consommateurs ne cesse daugmenter,
notamment apres de nombreuses études confirmant leurs bienfaits pour la santé. Les tentatives
de substitution totale ou partielle des additifs synthétiques par des additifs naturels afin
d'améliorer la qualité nutritionnelle et la durée de conservation de la margarine sont largement
étudiées récemment (Kaanin-Boudraa et al., 2021 ; Brahmi et al., 2023 ; Kaanin-Boudraa
et al., 2023 ; Aidli-Ouadah et al ., 2025 ; Laincer et al., 2025 ). De nombreuses études ont
confirmé que l'ajout d'extraits de plantes, des huiles essentielles et de produits naturels a la
margarine améliore les caractéristiques physicochimiques, la résistance a I'oxydation, les
caractéristiques sensorielles et la protection de la deterioration bactérienne (Himed et Barkat,
2014 ; OQuahrani et al., 2023).

En effet, I'enrichissement de la phase aqueuse de la margarine avec de I'extrait des feuilles de
Moringa oleifera a 600 et 800 mg kg—1 a démontré une amélioration de la stabilité oxydative,
une réduction des indices de dégradation et une préservation de l'a-tocophérol pendant le

stockage a chaud (Ouahrani et al., 2023).
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De méme, la supplémentation des phases aqueuse et grasse ou ces deux phases de la
margarine avec 0,5 % de poudre d'écorce de datte rouge canariensis a révelé une réduction
considérable des propriétés oxydatives lors du stockage a 5 et 30 °C (Djouab et al., 2017).
Cependant, selon notre recherche bibliographique, aucune étude n’a été menée sur 1’ajout de
I’huile de P. lentiscus et du miel a la margarine. Dans ce contexte et afin de préserver la

margarine, cette étude s'est orientée vers I'exploitation de ces deux produits naturels.

Plusieurs études ont démontré que I'huile de lentisque et le miel contiennent de
nombreux composes bioactifs, tels que les composés phénoliques, dotés d'une forte capacité
antioxydante et de diverses propriétés intéressantes telles que des activités anti-
inflammatoires, cardioprotectrices, anticancéreuses et antimicrobiennes (Otmani et al.,
2021 ; Ait Mohand et al., 2022 ; Zitouni et al., 2023). En plus de sa richesse en composés
phénolique, I'huile de Pistacia lentiscus se caractérise par une composition lipidique
particulierement intéressante, notamment en acides gras insaturés oléique (C18 :1m9) 43 % et
linoléique (C18:2w6) 29 %. Ces derniers sont largement reconnus pour leurs effets
bénéfiques sur la santé humaine (Ait Mohand et al., 2022). Par ailleurs, sa faible teneur en
acides gras saturés confére a cette huile un profil nutritionnel favorable, capable d’améliorer
le profil nutritionnel de la margarine. Cette huile contient également des tocophérols et des
caroténoides (Mezni et al., 2014), qui présentent une stabilité lipidique significative lorsqu'ils
sont utilisés a certaines concentrations (Karabulut, 2010 ; Yao et al., 2020). L’huile de
lentisque posséde des propriétés antimicrobiennes remarquables, elle inhibe la croissance de
divers micro-organismes, notamment Salmonella enterica, Staphylococcus aureus,

Escherichia coli, parmi d’autres (Ait Mohand et al., 2022).

Le miel constitue également une source riche en composés bioactifs, notamment en
composés phénoliques et en flavonoides (Canadanovic-Brunet et al., 2014; Cheung et al.,
2019; Zaidi et al., 2019). Ces composés sont a I’origine des propriétés antioxydantes
naturelles du miel, capables de réduire les metaux, de neutraliser les radicaux libres par divers
mécanismes et d’inhiber les réactions d’oxydation en chaine impliquées dans le
développement de nombreuses pathologies telles que [’athérosclérose, le cancer et les

maladies cardiovasculaires (Amessis-Ouchemoukh et al., 2021 ; Montaser et al., 2022).

Le miel présente une activité antimicrobienne a large spectre attribuée a sa capacité a inhiber
la croissance de multiples agents pathogenes, appartenant tant aux bactéries a Gram positif

qu’a Gram négatif (Ghramh et al., 2019).
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Ce travail de recherche vise a explorer le potentiel des ingrédients naturels dans le
développement d’une margarine innovante, enrichie simultanément en huile de lentisque et en
miel d’abeille. L hypothése de travail repose sur le fait que la combinaison synergique de ces
deux ingrédients naturels pourrait-elle améliorer la qualité nutritionnelle et biologique de la
margarine finale, tout en maintenant une bonne acceptabilité sensorielle et une stabilité

rhéologique satisfaisante.

Pour Vérifier cette hypothese, les objectifs spécifiques de cette these sont les suivants :

1. Caractériser les deux produits naturels utilisés a savoir I’huile de Pistacai lentiscus et
le miel et déterminer leurs activités biologiques.

2. Formulation d’une margarine enrichie en huile de Pistacia lentiscus et en miel.

3. Etudier l'impact de cette formulation sur la composition nutritionnelle, la stabilité
oxydative et lI'acceptabilité sensorielle du produit.

4. Evaluer l'impact de cet enrichissement sur les propriétés organoleptiques, la texture et
la rhéologie de la margarine.

Cette thése est scindée en deux grandes parties :

- La premiére partie présente une synthése bibliographique sur Pistcaia lentiscus et
I’huile extraite a partir de ses baies, le miel et la margarine.

- La deuxieme partie est la partie expérimentale qui comporte les principales méthodes
expérimentales réalisées sur 1’huile de Pistacia lentiscus, le miel et les margarines
formulées, ainsi que la discussion des différents résultats obtenus, conclusion et

perspectives.
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1. Description et classification botanique de I’espéce Pistacia lentiscus

La plante Pistacia lentiscus L communément appelée lentisque ou pistachier lentisque,
est un arbrisseau du genre Pistacia, qui fait partie de la vaste famille des Anacardiaceae. Cette
famille regroupe environ 70 genres et plus de 600 especes (AL-Saghir et Porter, 2011 ;

Temunovi¢ et al., 2024).

C’est un arbuste ramifié, vivace, qui mesure généralement de 2 a 3 métres de hauteur.
Cette espece dioique présente des pieds males et femelles distincts, avec une forte odeur
résineuse degagée par les feuilles et le tronc. Le lentisque est caractérisé par une écorce
rougeatre sur les jeunes branches, qui devient grisatre avec le temps, des feuilles persistantes
(5-14 cm), composées, disposées de maniére alternée qui possedent un nombre pair de folioles
(de 4 a 16) (Figure 1 A). Les folioles sont elliptiques, coriaces, luisantes et de couleur vert
foncé (Doghbage et al., 2020 ; Mezni et al., 2021).

Les fleurs de P. lentiscus sont petites (2-3 mm) et disposées en grappes serrées a
l'aisselle des feuilles (Figure 1 B). Les fleurs maéles et femelles se trouvent sur des pieds
séparés, les males sont de couleur rougeatres et ont cing sépales avec de nombreuses
étamines, tandis que les femelles sont verts jaunatres et possédent un ovaire supere avec un
style court et trois stigmates. La floraison se déroule de mars a juin (Martinez-Pallé et
Aronne, 2000).

Les fruits sont des bais globuleuses de 4 a 7 mm de diamétre (Figure 1 C),
initialement rouges puis devenant noires a maturité, généralement en automne. Chaque fruit
contient une seule graine (monosperme), qui est entourée d'une pulpe comestible. En fin, la
résine appelée également mastic (Figure 1 D), c’est le produit qui provient de la sécrétion

générée par les incisions dans le tronc et les branches (AL-Saghir et Porter, 2011).
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Figure 1 : Différentes parties de Pistacia lentiscus (Djedaia, 2016)
((A) fleurs, (B) feuilles, (C) fruits et (D) résine).

La classification décrite ci-dessous est établie par Guignard (2001).

Tableau I : Classification botanique de Pistacia lentiscus L. (Guignard, 2001).

Régne Végétal
Embranchement Spermaphytes

Sous embranchement Angiospermes
Classe Dicotylédones
Sous Classe Rosidae

Ordre Sapindales

Famille Anacardiaceae
Genre Pistacia

Espece Pistacia lentiscus L.
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2. Répartition géographique

Pistacia lentiscus est un arbuste emblématique de la région méditerranéenne qui
présente une vaste répartition géographique, qui s’étend a travers le sud de I'Europe, le nord
de I'Afrique et le Proche-Orient (Figure 2). Sa présence est particulierement notable dans des
pays comme la Grece, I'ltalie, I'Espagne, la France, ainsi que le Portugal. En Afrique du Nord,
il colonise des zones du Maroc, de I'Algérie, de la Tunisie et de la Libye, tandis qu’au Moyen-

Orient il se retrouve principalement en Turquie, en Syrie, au Liban, ainsi qu’en Palestine (Xie

et al., 2014 ; Kozhoridze et al., 2015).

'Q‘

Présence de Pistacia lentiscus ) é;?

Figure 2 : Distribution géographique de Pistacia lentiscus dans le bassin méditerranéen
(AL-Saghir, 2006).

P. lentiscus est une espéce thermophile qui pousse a 1’état sauvage dans une grande
variéte de sols, notamment dans des environnements subhumides, semi-arides et arides
caractéristiques du bassin méditerranéen. Elle se retrouve principalement le long du littoral
méditerranéen et s’adapte a diverses conditions climatiques, ce qui lui permet de coloniser

une large gamme de milieux naturels (Maamari-Habibatni, 2014).
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Elle montre une préférence marquée pour les terrains siliceux, souvent pauvres en potassium
et en phosphore.

En Algérie, le genre Pistacia est représenté par quatre especes, en l'occurrence
Pistacia lentiscus, Pistacia terebinthus, Pistacia vera et Pistacia atlantica. Parmi ces especes,
Pistacia lentiscus L. est un arbrisseau tres commun dans notre pays (Barour et Taouarfia,
2022). 1l occupe I’étage thermo-méditerranéen, avec une limite méridionale située aux
environs de Saida, définissant ainsi I'extrémité de sa zone de distribution dans la région (Ait
Said, 2011).

3. Huile des baies de Pistacia lentiscus

L'huile de lentisque est obtenue principalement a partir de ses baies qui contiennent
des quantités significatives allons jusqu'a 32,8%. Cette huile est d’une couleur verte foncée
liquide qui devient partiellement solide en dessous de 25°C en raison de la cristallisation de
certaines fractions (acides gras satures: acide stéarique, palmitique laurique.....etc.). Le
rendement en huile varie selon les conditions géo-climatiques et le stade de maturation des
baies (Charef et al., 2008 ; Mezni et al., 2014). L’extraction de cette huile peut se faire a
l'aide de méthodes modernes, telles que la pression a froid, ou avec des techniques
traditionnelles, comme la macération dans I’eau chaude suivie d’une décantation qui est
encore couramment utilisé, notamment en Algérie, au Maroc et en Tunisie. Cette derniére
bien qu’ancienne permet d’obtenir une huile aux propriétés médicinales reconnues, utilisée
pour traiter les douleurs gastriques, les brllures et les affections cutanées (Boudieb et al.,
2019).

3.1. Composition chimique de I’huile de lentisque

L’huile de lentisque est composée principalement d’acides gras, de triglycérides, de

tocophérols et de stérols, ainsi que de composés phénoliques (Dhifi et al., 2013).

3.1.1. Acides gras

L’huile de lentisque se distingue par sa composition unique et riche en acides gras qui
appartiennent principalement a la famille des acides gras mono-insaturés, avec une présence
moindre d’acides gras saturés et polyinsaturés (Figure 3). Les acides gras mono-insaturés
occupent une place importante, en particulier 1’acide oléique (C18:1) qui représente une
proportion significative de la composition totale en acides gras de cette huile (52%)

(Belyagoubi-Benhammou et al., 2018).
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L’huile de lentisque contient également des acides gras saturés, principalement 1’acide
palmitique (C16:0) 24,83% et 1’acide stéarique (C18:0) 1,08 %. Bien que leurs proportions
soient moins importantes que celles des acides gras monoinsaturés, leur présence n’est pas
négligeable (Belyagoubi-Benhammou et al., 2018).

Acide gras saturé
HC ¢ € € ¢ ¢ ¢ ¢

\/\/\/\/\/\/\/\ Acide palmitique

C C C €C €C €C C COOH C16:0

Acide gras monoinsaturé
H,C cC ¢ € C Cc C ¢C C COOH

NS NAANANS Acide oléique

c ¢ € ¢ ¢ & & e C18:1n-9

Acide gras polyinsaturé
HC € ¢

C C cC C C
\/\/\_ _/\/\/\/\ Acide linoléique
cc C€C C ¢C COO0

Cc C cc y Cl1lExn6

Figure 3 : Structure des acides gras les plus abondants dans I’huile de lentisque
(Colette et Monnier, 2011).

Enfin, les acides gras polyinsaturés bien que présents en quantités plus modestes
figurent également dans la composition de 1’huile de lentisque. L’acide linoléique (C18:2)
17,24% appartient a la famille des oméga-6, et 1’acide alpha-linolénique (C18:3) 0,44%
appartient a la famille des oméga-3, sont tous les deux des acides gras essentiels, ce qui
signifie qu’ils doivent impérativement étre obtenus par I’alimentation car le corps humain ne

peut pas les synthétiser (Tortosa-Caparros et al., 2017).

3.1.2. Triglycérides

Un triglycéride est une molécule de graisse constituée principalement d'une molécule
de glycérol estérifiée par trois acides gras, qui peuvent étre similaires ou différents
(Kritchevsky, 1995). L'huile de lentisque présente une composition unique en triglycérides,
dominée par des formes mono-insaturées et polyinsaturees, ce qui reflete sa richesse en acides
gras mono-insaturés et polyinsaturés. Les principales formes observees sont les triglycérides
stéaroly-oleoyl-linoléique (SOL) et palitoly-dioéique (POO), suivis par stéaroly-linoléoyl-
linoléique (SLL) et palmitoyl-oleoyl-linoléique (POL) (Figure 4) (Dhifi et al., 2013).
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Les triglycérides SOL et POO sont les plus abondants dans I'huile de lentisque (Figure 4),
leurs structures monoinsaturées contiennent majoritairement de I’acide oléique, qui confére a
I'nuile des propriétés nutritionnelles et fonctionnelles particulieérement bénéfiques pour la
santé cardiovasculaire. De plus, cette huile contient également les triglycérides SLL et POL
qui apportent des acides gras polyinsaturés essentiels tels que I’acide linoléique (un oméga-6)

(Tortosa-Caparros et al., 2017).
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Figure 4 : Structures des triglycérides les plus abondants dans 1’huile de lentisque
(Mezni et al., 2020).

3.1.3. Tocophérols

L’huile de Pistacia lentiscus se caractérise par une teneur particulierement élevée en
tocophérols, avec une prédominance marquée de 1’a-tocophérol. Selon 1’étude de Dhifi et al.
(2013), cette huile contient environ 8111,14 mg de tocophérols par kilogramme, dont 93,62 %
correspondent a I’a-tocophérol. Les autres isoformes, le B-tocophérol et le y-tocophérol
(Figure 5), sont présentes en proportions nettement moindres, représentant respectivement
5,79 % et 0,59 % de la teneur totale en tocophérols. Cette richesse en a-tocophérol confére a

I’huile de lentisque un intérét particulier en tant qu’antioxydant naturel.
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Figure 5 : Structure des différents types de tocophérols présents dans 1’huile de lentisque
(Smolarek et Suh, 2011).
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3.1.4. Stérols

Les stérols sont des lipides de la classe des stéroides qui comprennent au moins un
groupe hydroxyle (-OH) sur la position 3 du noyau cyclo-pentano-phénanthrénique (Bloch,
1992). Les stérols présents dans I'huile de lentisque incluent principalement le B-sitostérol, le
cholestérol et d’autres stérols comme le stigmastérol, le campestérol et le A-5- avestanol

présents en moindres concentrations (Figure 6) (Daoued et al., 2016).

Cholesterol Campesterol B-Sitosterol

Stigmasterol 5-Avestanol

Figure 6 : Structure des stérols majoritaires dans 1’huile de lentisque
(Rodriguez-Estrada et al., 2014).

L’huile de lentisque est particulierement riche en B-sitostérol qui représente environ
55,55% des stérols totaux, suivi du cholestérol avec 44,45%. La structure des stérols présents
dans I’huile de lentisque est similaire & celle du cholestérol, avec une chaine latérale au niveau

du carbone C24, souvent avec un groupement méthyle ou éthyle (Mezni et al., 2016).

3.1.5. Composés phénoliques et flavonoides

Les composés phénoliques constituent une vaste famille de métabolites secondaires
végétaux, qui inclut une grande diversité de structures chimiques (Pietta et al., 2003). Les
principaux composés phénoliques présents dans 1’huile de lentisque incluent des flavonoides,
des acides phénoliques, ainsi que des tannins qui agissent tous en synergie pour protéger les

cellules contre les dommages oxydatifs (Bouyahya et al., 2018).

10



Chapitre | : Généralités sur Pistacia lentiscus L.

3.2. Propriétés physico-chimiques et fonctionnelles de I’huile de lentisque

L'huile extraite des baies de Pistacia lentiscus présente des caractéristiques physico-
chimiques uniques, qui varient en fonction des méthodes d'extraction et des conditions de
récolte spécifiquement liées a la maturité des fruits. Ces paramétres permettent de garantir la
qualité de I'huile et de predire ses applications spécifiques en fonction de ses caractéristiques
(Charef et al., 2008 ; Chouaibi et al., 2020).

3.2.1. Densité

La densité de I'huile de Pistacia lentiscus a 20°C est comprise entre 0,918 et 0,920,
cette faible densité est typique des huiles végétales. Elle est influencée par la composition
chimique en acides gras, notamment la longueur de la chaine carbonée, le degré d'insaturation
et la présence de groupes fonctionnels sur la chaine. L'augmentation de la proportion d'acides
gras insaturés tend a abaisser la densité, une tendance observée dans I'huile de lentisque. Ce
parameétre est essentiel dans I'évaluation de la viscosité, la pureté et de la qualité de I'huile, car

il refléte indirectement la nature chimique de ses composants (Sahasrabudhe et al., 2017).

3.2.2. Indice de réfraction

L'indice de réfraction de I'huile de Pistacia lentiscus & 20°C se situe entre 1,468 et
1,469. Cet indice est un indicateur de la concentration d'éléments insaturés dans I'huile. I
augmente avec la présence d'acides gras insaturés et de fonctions secondaires sur les chaines
carbonées, ce qui est typique des huiles obtenues a partir de fruits d’oléagineux. Cette
propriété est utilisée pour évaluer la pureté de I'huile et sa compatibilité avec d'autres huiles

végétales.

L'indice de réfraction de I'huile de lentisque est similaire a celui des huiles d'olive et davocat,
respectivement de 1,468-1,470 et 1,465-1,474 (Karleskind, 1992 ; Boukeloua et al., 2012).

3.2.3. Acidité

L'acidité est une mesure de la quantité d'acides gras libres dans I'huile, résultant des
réactions d'hydrolyse des triglycérides. Il s'agit d'un critere de qualité permettant d'évaluer
I'état de conservation d'une huile. L'huile de Pistacia lentiscus généralement présente une
acidité relativement faible de <2 % (Codex alimentarius, 1999) ce qui indique une faible

présence d'acides gras libres, et une bonne qualité de I'huile (Azizi et al., 2022).

11



Chapitre | : Généralités sur Pistacia lentiscus L.

L’acidité élevée est probablement le signe d'une forte hydrolyse enzymatique des
graines lors de la récolte due a la manipulation ou au traitement de I'huile qui pourrait
s'expliquer par une mauvaise conservation, tandis qu'une acidité faible reflete une huile de
meilleure qualité moins dégradée avec une faible tendance a I'oxydation et a la rancidite, ce

qui garantit sa stabilité et sa conservation (Kandji, 2001).

3.2.4. Indice de saponification

L'indice de saponification est un autre parametre important utilisé pour évaluer I'huile.
Pour I'huile de Pistacia lentiscus, I'indice de saponification se situe au environ 193mg KOH/g
(Boukeloua et al., 2012). Cet indice est similaire a celui de I'nuile d'olive et a d'autres huiles
végétales et témoigne de la composition en acides gras a chaine moyenne (Charef et al.,
2008).

L’indice de saponification relativement élevé reflete €galement une huile bien
équilibrée en terme de composition en acide gras, ce qui peut favoriser son utilisation dans
diverses applications industrielles, y compris les produits cosmétiques et alimentaires
(Ivanova et al., 2022).

3.2.5. Indice d’iode

L'indice d'iode est un paramétre essentiel pour évaluer le degré d'insaturation des
huiles. Il mesure la quantité d'iode absorbée par I'huile, ce qui permet de déterminer la
proportion d'acides gras insaturés présents dans I'huile. Un indice d'iode élevé indique une
concentration plus importante d'acides gras insaturés, en particulier d'acides gras
polyinsaturés qui sont associés a des bienfaits nutritionnels. A l'inverse, un indice d'iode faible
indique une huile plus saturée avec une proportion d'acides gras insaturés plus élevée (Subila,
2016). Selon Boukeloua et al. (2012) I'huile de Pistacia lentiscus présente un indice d'iode
d’environ 87 g of 1,/100 g, ce qui indique une quantité notable d'acides gras insaturés dans

cette huile.

3.2.6. Indice de peroxyde

L'indice de peroxyde est un paramétre fondamental utilisé pour évaluer le degré
d'oxydation des huiles, en particulier dans les premieres étapes de dégradation. Il mesure la
quantité de peroxydes présents dans I'huile, qui sont des produits d'oxydation des acides gras

insaturés.
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Un indice de peroxyde éleve indique une huile trés oxydée, ce qui peut affecter ses propriétes
organoleptiques (goQt, odeur) ainsi que sa stabilité. En revanche, un indice de peroxyde bas
témoigne d'une huile peu oxydée et plus fraiche (Zhang et al., 2021).

L'indice de peroxyde d'huile de Pistacia lentiscus est généralement faible (2 meq
0,/Kg) (Brahmi et al., 2020), ce qui est un signe de bonne qualité de cette huile avec un taux
faible d'oxydation. Les huiles riches en acides gras insaturés, comme celle de Pistacia
lentiscus, sont susceptibles a l'oxydation, bien qu’un indice de peroxyde bas signifie que
I'nuile a été correctement extraite et bien conservée, ce qui minimise les risques de

dégradation prématurée (Brahmi et al., 2020).

3.3. Propriétés biologiques et nutritionnelles de 1’huile de lentisque

3.3.1. Activités antioxydantes

L’activité antioxydante de I’huile de lentisque est principalement attribuée a sa
composition en composés phénoliques, flavonoides et acides gras insaturés, qui jouent un role

important dans la protection contre les processus oxydatifs (Ait Mohand et al., 2022).

Les antioxydants présents dans I'huile de lentisque tels que les polyphénols
(notamment l'acide ellagique, gallique, vanillique, p-coumarique, tyrosol, etc.) et les
flavonoides (quercétine et la catéchine, kaempférol, apigénine, lutéoline....etc.) sont capables
de neutraliser les especes réactives de I'oxygéne (ERO) grace a leurs groupes hydroxyles et
d’inhiber 1’oxydation des lipides, ce qui contribue a la réduction du stress oxydatif (Mezni et
al., 2018 ; Siano et., 2020). L’acide ellagique est reconnu pour ses effets bénéfiques sur la
prévention des maladies cardiovasculaires, grace a sa capacité a moduler les voies

métaboliques et a inhiber la production de radicaux libres (Li et al., 2023).

L’huile de lentisque renferme également des acides gras insaturés, notamment des
acides gras mono-insaturés (acide oléique) et polyinsaturés (acide linoléique, linolénique), qui
contribuent a ses propriétés antioxydantes en reduisant I'oxydation des lipides grace aux
doubles liaisons qui peuvent réagir avec les radicaux libres (Belyagoubi-Benhammou et al.,
2018). De plus, les tocophérols présents dans 1’huile de lentisque, représentent également une

source d’antioxydants naturels importante.
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L’a-tocophérol est connu pour ses fortes propriétés antioxydantes, il agit comme un
piégeur de radicaux libres et aide & prévenir la peroxydation lipidique qui peut endommager
les membranes cellulaires et entrainer des défaillances physiopathologiques, des maladies
inflammatoires et diverses pathologies chroniques, telles que I'athérosclérose et les maladies
cardiovasculaires (Mathur et al., 2015 ; Mezni et al., 2020).

3.3.2. Activité antimicrobienne

L'activité antimicrobienne de I'huile de Pistacia lentiscus est largement étudiée ces
derniéres années, contre une varieté de pathogenes microbiens, y compris des bactéries et des
champignons. Plusieurs recherches ont démontré que cette huile posséde des activités
antibactériennes  significatives, notamment contre des bactéries Gram positives
(Staphylococcus aureus, et Bacillus subtilis) et Gram négatives (Escherichia coli et
Pseudomonas aeruginosa) (Mezni et al., 2012 ; Dhieb et al., 2021 ; Ait Mohand et al.,
2022).

Ces effets antimicrobiens sont attribués a la présence de composes bioactifs tels que les
terpénes, les polyphénols, les flavonoides et les acides gras qui perturbent les membranes
cellulaires des micro-organismes, ce qui inhibe leur croissance et leur reproduction (Mezni et
al., 2015). En outre, I'huile de lentisque a démontré une activité antifongique contre des
champignons pathogénes comme Candida albicans et Aspergillus niger, en empéchant la

germination des spores et en inhibant la formation de biofilms fongiques (Dhieb et al., 2021).

3.3.3. Autres propriétés biologiques

L'huile de lentisque suscite un intérét croissant en raison de ses multiples effets
bénéfiques sur la santé humaine. Elle présente des propriétés anti-inflammatoires et inhibe la
production de médiateurs inflammatoires, notamment les prostaglandines et les cytokines pro-
inflammatoires telles que le TNF-o (facteur de nécrose tumorale alpha) et I'lL-6 (interleukine
6). Ces effets sont attribués a la présence de composés bioactifs, tels que les polyphénols, les
flavonoides et les terpénes qui régulent la voie NF-xB (facteur nucléaire kappa B), essentielle
dans l'activation des processus inflammatoires, réduisant ainsi lI'inflammation systémique et
locale (Boutemine et al., 2018 ; Sehaki et al., 2023).

Les polyphénols et I’a-tocophérol présents dans 1’huile de lentisque jouent egalement
un role essentiel dans la protection contre le stress oxydatif, le vieillissement cellulaire et

I’apparition de nombreuses pathologies chroniques telles que les maladies cardiovasculaires et
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le cancer (Bouyahya et al., 2018 ; Mezni et al. , 2020). De plus, I’acide oléique présent dans
cette huile peut aussi avoir des propriétés bénéfiques sur la santé cardiovasculaire. En effet, il
est capable de réduire les niveaux de cholestérol LDL (lipoprotéine de basse densité, le
mauvais cholestérol) tout en augmentant le cholestérol HDL (lipoprotéine de haute densité, le

bon cholestérol), ce qui contribue a prévenir les maladies cardiaques (Pravst, 2014).

Le Pistacia lentiscus présente également des effets antidiabétique et hépato-protecteur.
Une étude récente a démontré que les extraits des baies de P. lentiscus permettent de réduire
significativement la glycémie chez les rats diabétiques. Les mécanismes impliqués dans cet
effet incluent 1'inhibition de I'enzyme a-amylase et a-glucosidase, ce qui ralentit la digestion
des glucides, ainsi que la protection des cellules B pancréatiques contre le stress oxydatif
(Mehenni et al., 2016). Par ailleurs, cet extrait exerce aussi un effet hépato-protecteur
modéreé, en atténuant les lésions hépatiques grace a la baisse des enzymes hépatiques et du
taux de marqueur de la peroxydation lipidique (MDA). Cette activité est attribuée a la richesse
en antioxydants naturels, notamment les polyphénols et flavonoides, qui permettent de réduire
le stress oxydatif qui cause la progression du diabete et des atteintes hépatiques (Mehenni et
al., 2016).

3.4. Applications traditionnelle et potentiel de valorisation agroalimentaire de I’huile
de lentisque

L'huile de lentisque possede une large gamme d'applications traditionnelle et
industrielle grace a ses multiples vertus. Traditionnellement, elle est utilisée dans la médecine
populaire méditerranéenne pour ses propriétés anti-inflammatoires, antiseptiques et
cicatrisantes, notamment pour traiter les affections cutanées telles que les petites plaies, les
brhlures légéres et les irritations de la peau (Djerrou et al., 2013). Elle est également utilisée
pour traiter les affections gastro-intestinales, telles que les ulceres de l'estomac et la
colopathie, les troubles digestifs et les problémes respiratoires, cela par usage interne a travers
la voie orale sous forme d’huile alimentaire ou par usage externe comme un massage

abdominal ou thoracique (Trabelsi et al., 2012).

Sur le plan industriel, I'huile de lentisque peut étre utilisee dans la formulation de
produits pharmaceutiques, de compléments alimentaires et de neutraceutiques, en raison de sa
composition riche en acides gras insaturés, en composés phénoliques et en phytosterols
(Khalfaoui et Mezni, 2024), en particulier, le B-sitostérol qui possedent des propriétés anti-
inflammatoires, anti-tumorales et anti-diabétiques (Gupta, 2020). Cette huile peut également
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trouver des applications dans le secteur cosmétique, grace a sa compostion en tocophérols, en
particulier 1’a-tocophérol. Elle peut étre intégrée dans des préparations cosmétiques pour ses
propriétés hydratantes, antioxydantes et anti-age, contribuant ainsi a la protection de la peau

contre le vieillissement prématuré (Mezni et al., 2014 ; Bora et al., 2022).

En outre, cette huile est couramment utilisée dans la cuisine méditerranéenne. Elle est
appréciée pour sa saveur particuliere et est fréguemment incorporée aux salades, aux
fromages et aux marinades (Ozgolet et al., 2024). Dans I’industrie agroalimentaire, 1’extraits
ageux ou lipidique issu des feuilles, ou de la résine de Pistacia lentiscus peut étre utilisé
comme conservateur naturel et permet 1’inhibition de 1’oxydation des lipides des viandes,
fromages et yaourt et est considéré comme alternative aux additifs synthétiques BHT (Mezni
et al., 2015 ; Simsek et al., 2019 ; Batovska et Inbar, 2024 ; Batovska, 2025). Par ailleurs,
I’incorporation de la résine ou de la farine de graines de Pistacia lentiscus a 10 % dans les
pattes alimentaires (nouilles) augmente son apport en fibres et sa capacité antioxydante. De
méme, [’utilisation de protéines isolées des graines offre des propriétés moussantes et

émulsifiantes idéales pour les patisseries (muffins) (Batovska, 2025).

De plus, la farine des graines de Pistacia terebinthus peut étre aussi intégré dans
I’alimentation des volailles sans altérer leur santé ni le taux de cholestérol sanguin, tout en
améliorant la qualité des ceufs produites (Gultepe et al., 2018). D’autre part, 1’ajout des
graines torréfiées de cette espéce dans les glaces alimentaires confere une saveur trés
appréciée avec une bonne activité antioxydante, en particulier le mélange de graines secs et de

miel constitue une source naturelle d’oméga-9 et de minéraux (Ergenekon et Cakir, 2024).
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Chapitre Il : Généralités sur le miel

1. Définition
Le miel est défini par le Codex alimentarius (2001) et la Commission Européenne
(2002) comme suite : « Le miel est la substance naturelle sucrée produite par les abeilles Apis
mellifera a partir du nectar de plantes ou a partir de sécrétions provenant de parties vivantes
de plantes ou a partir d'excrétions d'insectes butineurs, laissées sur les parties vivantes de
plantes, que les abeilles butinent, transforment en les combinant avec des substances
spécifiques qu'elles sécrétent elles mémes, déposent, déshydratent, emmagasinent et laissent

affiner et marir dans les rayons de la ruche ».

2. Origine et type de miels

Les miels peuvent étre classés en deux catégories principales selon leur origine : le
miel de nectar, également appelé miel de fleurs, qui peut étre soit polyfloral, soit monofloral,
et le miel de miellat qui est produit par les abeilles & partir du miellat, une substance sucrée
excrétée par des insectes suceurs de seve, comme les pucerons ou les cochenilles, qui se
nourrissent de la séve des plantes (Louveaux, 1985). Le miel monofloral est produit a partir
du butinage de fleurs d’espéces variées, mais avec une espece dominante. Cette dominance est
confirmée par une analyse pollinique révélant que plus de 45 % des grains de pollen

appartiennent a cette espece spécifique (Terrab et al., 2002).

3. Elaboration du miel

La transformation du nectar ou du miellat en miel commence des que l'abeille
butineuse préléve ces substances sucrées a l'intérieur de son jabot. Le nectar est mélangé avec
des sécrétions salivaires riches en enzymes, principalement issues des glandes pharyngiennes
de l'abeille. Cette étape permet la conversion du saccharose en glucose et fructose grace a
I’action de l'invertase (Marchenay et Bernard, 2007 ; Ochemoukh, 2012). Une fois le
nectar collecté, la butineuse retourne a la ruche et régurgite la substance sucrée, la passant a
d’autres abeilles, ce qui déclenche un phénoméne appelé trophallaxie. Au cours de cette
transmission, le miel non mdr s'enrichit en matieres spécifiques telles que la proline, ainsi
qu’en enzymes comme la phosphatase alcaline et 1’invertase, qui favorisent sa maturation
(Cotte, 2004 ; Jéanne, 2004).

Durant cette maturation, I'humidité du miel diminue progressivement. Une premiere

déshydratation a lieu lorsque le liquide est déposé dans les alvéoles des rayons de cire.
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Cette étape est facilitée par I'action de la ventilation créée par les abeilles ventileuses, qui
battent leurs ailes a grande vitesse pour favoriser I'évaporation de I'eau (Lobreau-Callen et
al., 1999 ; Cotte, 2004). Une fois que le taux d’humidité du miel descend en dessous de 20 %,
le miel est considére comme mar. La glucose-oxydase devient inactive, ce qui permet au miel
de se stabiliser et de se conserver plus longtemps. Les abeilles ciriéres recouvrent ensuite les
alvéoles de cire pour protéger le miel de l'air, garantissant ainsi sa longue conservation
(Huchet et al., 1996 ; Kast, 2014).

La récolte du miel se fait une fois la miellée terminée, généralement, aprés que les
apports en nectar se soient ralentis, et lorsque les alvéoles sont operculées a environ 75 %.
L'apiculteur retire les cadres de la ruche, laissant une partie du miel dans les alvéoles pour
nourrir les larves et servir de réserve pour I'hiver. Les cadres sont ensuite transportés a la
miellerie ou les alvéoles sont désoperculées a 'aide d’un couteau chauffé (Bruneau, 2002).
Selon la Commission Européenne (2002), plusieurs techniques d'extraction du miel sont

possibles : par pression, centrifugation ou écoulement.

* Pression : Les cadres sont pressés apres que les abeilles aient été retirées, mais cette

méthode peut laisser des particules de propolis et de cire dans le miel.

* Centrifugation : Les cadres désoperculés sont placés dans un extracteur ou la force
centrifuge permet d’extraire le miel. Apres cette étape, le miel est mis a reposer dans un

maturateur pendant plusieurs jours pour éliminer les impuretés.

* Ecoulement : Cette méthode consiste & laisser le miel s'écouler lentement des rayons aprés

que ceux-ci aient été désoperculés.

Le miel extrait est ensuite conditionné et stocké, de préférence a une température

inférieure a 20 °C, afin de préserver ses propriétés (Lequeux et Bruneau, 2009).

4. Composition chimique du miel

Le miel est un produit complexe a la fois d'origine végétale et animale, dont la
composition chimique varie en fonction de plusieurs facteurs, tels que la source florale, la
qualité du sol, les conditions climatiques, ainsi que I'état de la colonie d'abeilles. Les glucides
constituent la majeure partie de sa composition (Figure 7), d’autre part on trouve des acides
organiques, des minéraux, des protéines, des enzymes, des vitamines, des pigments, des
polyphenols et flavonoides, et des substances aromatiques responsables de son parfum

caractéristique. Des éléments tels que le pollen, les levures, des spores bactériennes, ainsi que
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de petits microorganismes peuvent également étre présents. Cette diversité de composants et
de variations rend chaque type de miel unique, influencé par I'environnement dans lequel il a
été produit (Ouchemoukh, 2012 ; Da silva et al., 2016).

Substances diverses :

Autres sucres : :
vitamines, enzymes, sels

Saccharose“,o/M altose, ... —\ : B A
. \\ / 3%
P
//
/
Fructose
%
e Glucose
\ 35%
\\

Figure 7 : Diagramme de compostion chimique moyenne du miel (Laouar, 2017).

4.1. Glucides

Le miel est principalement constitué de glucides, représentant entre 90 % et 98 % de
sa matiere seche. Les sucres prédominants sont le fructose et le glucose, qui résultent de
I'action enzymatique de l'invertase sur le saccharose. En plus de ces monosaccharides, le miel
contient des sucres sous forme de disaccharides, tels que le maltose, le saccharose et dans une
moindre mesure des polysaccharides comme 1’erlose, le raffinose et la pectine qui proviennent
du nectar ou du miellat. Certains de ces sucres, comme le maltose et I’isomaltose sont formés
par la transglucosidation opérée par les enzymes salivaires des abeilles. D'autres composeés,
comme les pectines, proviennent directement du nectar récolté par les abeilles, lequel contient
de petites quantités de pectines issues des parois cellulaires des plantes butinées. La
proportion de ces sucres varie en fonction des types de fleurs butinées par les abeilles. Cette
variabilité influence les caractéristiques physicochimiques du miel, telles que sa viscosité, son

hygroscopicité et son processus de cristallisation.

Enfin, bien que le miel contient de trés faibles quantités d'amidon, ce dernier est dégradé par
I'enzyme diastase en maltose et dextrine au cours de la transformation du nectar (Lazaridou
et al., 2004 ; Pita-Calvo et Vazquez, 2017).
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4.2. Protéines et acides aminés

Les protéines et les acides aminés constituent une fraction mineure du miel,
représentant environ 0,26 % de sa composition. Ces composés proviennent principalement du
nectar, du pollen, du miellat, ainsi que des sécrétions salivaires et des enzymes introduites par
les abeilles lors de la production du miel telle que 1’amylase, catalase, glucose-oxydase et
I’invertase. Parmi les protéines présentes, on retrouve notamment des albumines, des

peptones, des globulines et des nucléoprotéines (Bonté et Desmouliére, 2013).

Le miel renferme également une diversité d’acides aminés libres, tels que la proline,
I’histidine, 1’alanine, la glycine et la méthionine. La proline est I’acide aminé le plus abondant
et sert souvent d’indicateur de I’authenticit¢é du miel. En effet, un miel pur et mar est
caractérisé par une teneur en proline supérieure a 180 mg/kg (Bogdanov et al., 1999 ; Belay
etal., 2017).

4.3. Minéraux et vitamines

La matiere minérale est présente dans le miel en faible pourcentage et varie de 0,05 a
1,5%. Les miels foncés possédent des teneurs élevées en minéraux par rapport aux miels
claires. Du potassium, du calcium, du sodium, du magnésium, du phosphore, du manganese,
du fer, du cuivre, du zinc, du chlore, du soufre ainsi que plus de trente oligo-éléments sont
trouvés dans le miel (Bogdanov et al., 2004). La composition minérale du miel dépend
principalement des plantes visitées par les abeilles, de la composition du nectar, du miellat, du
pollen ainsi que du type de sol sur lequel les végétaux poussent (Lachman et al., 2007).

Le miel contient également de faibles quantités de vitamines essentiellement des
vitamines du groupe B telles que la thiamine (vitamine B1), la riboflavine (vitamine B2), la
pyridoxine (vitamine B6). Aussi de la vitamine K (la phyllochinone), la vitamine E (I’a-
tocophérol) et la vitamine C (I’acide ascorbique). Ces vitamines sont issues particuliérement

de pollen (Alvarez-Suarez et al., 2010).

4.4. Hydroxyméthylfurfural

L’hydroxyméthylfurfural (HMF) est un composé organique formé par déshydratation
du fructose et du glucose en milieu acide. Absent ou présent en traces (<3 mg/kg) dans les
miels frais, il se forme naturellement lors du vieillissement du miel. La formation de ’HMF

s’accélere par le chauffage, par un stockage prolongé ou par un pH élevé.
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Sa concentration augmente plus rapidement dans les miels foncés et les miellats en raison du
leurs pH plus élevé. La teneur en HMF permet ainsi de détecter le vieillissement prématuré ou
un chauffage excessif du miel, et sa concentration ne doit idéalement pas dépasser 40 mg/kg
pour garantir la qualité du produit (Tosi et al., 2004).

4.5. Composés phénoliques

Les composés phénoliques présents dans le miel comprennent des acides phénoliques
et des flavonoides qui sont des métabolites secondaires issus du nectar, du pollen, de la
propolis et de la cire des fleurs. Ces substances sont responsables de la couleur, du godt et de
I'ardme du miel, et possédent également des propriétés biologiques bénéfiques, telles que des
effets antioxydants, antimicrobiens et anti-inflammatoires. Parmi les acides phénoliques
contenus dans le miel, on trouve l'acide caféique, benzoique, vanillique et gallique, et des
flavonoides comme la quercétine, la catéchine, le kaempférol, la chrysine et la galangine
(Tahir et al.,, 2017). Leurs concentrations varient selon l'origine botanique du miel.
Généralement, les miels les plus foncés possedent des niveaux plus élevés en composés

phénoliques (Issaad et al., 2018).

5. Propriétés physico-chimiques du miel

5.1. pH et acidité

Le miel présente une acidité naturelle, avec un pH variant généralement entre 3,2 et
5,5. Les miels de nectar sont plus acides avec un pH inférieur a 4, tandis que les miels de
miellat, plus riches en minéraux, présent un pH supérieur a 4,5 (Bogdanov, 2011). Cette
acidité résulte principalement de la présence d’acides organiques, notamment 1’acide
gluconique, ainsi que d’ions inorganiques tels que les phosphates et les chlorures. L’acidité du
miel influence sa stabilité et sa conservation, évoluant au fil du temps sous ’effet de

I’oxydation du glucose (Terrab et al., 2002 ; Belhaj et al., 2015).

5.2. Conductivité électrique

La conductivité électrique du miel est un indicateur de sa composition minérale qui permet
de différencier les miels de nectar des miels de miellat. Les miels de nectar ont généralement
une conductivité inférieure a 0,8 mS/cm, tandis que celle des miels de miellat est supérieure a

0,8 mS/cm en raison de leurs teneurs plus élevée en minéraux (Algarni et al., 2016).
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La conductivité électrique est liee a la présence de substances ionisables telles que les

minéraux, acides organiques et protéines (Bogdanov et al., 2004).

5.3. Indice de réfraction

L'indice de réfraction est une propriété physique définie comme le rapport de la vitesse
de la lumiere dans le vide par celle dans un milieu donné (Bogdanov et al., 1999). Il est
utilisé pour évaluer des caractéristiques physico-chimiques des substances, telle que
I'numidité du miel. En effet, lI'indice de réfraction du miel présente une relation inverse avec
sa teneur en eau. A une température de 20 °C, cet indice varie 1,5041 et 1,4915, pour des

miels avec des niveaux d'humidité compris entre 13 % et 18 % (ldris et al., 2011).

5.4. Humidité

L'humidité du miel est un facteur essentiel qui influence sa stabilité et sa conservation.
Une teneur en eau inférieure a 18 % limite le risque de fermentation et assure une bonne
conservation. Au-dela de ce seuil, les levures osmophiles présentes dans le miel peuvent se
développer et provoguer une fermentation, altérant ainsi ses qualités organoleptiques et
nutritionnelles (Isla et al., 2011). De plus, le miel est hygroscopique, ce qui signifie qu'il peut
absorber I'hnumidité de I'air, surtout dans des conditions d'humidité relative elevée, modifiant

ainsi sa composition et son indice de réfraction (Bogdanov et al., 1999).

5.5. Couleur

La couleur du miel varie considérablement en fonction de son origine botanique et de sa
composition chimique, allant du miel clair (comme le miel d’Acacia) au miel foncé (tel que
celui de Quercus sp.). Cette diversité de teintes est principalement influencée par les pigments
naturels présents dans le nectar, tels que les caroténoides, les flavonoides et autres composés
phénoliques, ainsi que par la concentration en minéraux et en acides aminés, notamment la
tyrosine et le tryptophane. L’intensité de la couleur du miel est fréquemment mesurée a 1'aide
de I'échelle de Pfund ou du comparateur visuel Lovibond. Toutefois, il est important de noter
que la couleur foncée ne doit pas étre interprétée comme un indicateur exclusif de la richesse
en composes bioactifs, car elle peut étre influencée par des facteurs comme la chaleur, le
vieillissement, ou une exposition inadéquate a la lumiére et a des conditions de stockage
(Subramanian et al., 2007 ; Petretto et al., 2017).
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6. Qualité et critéres d’authenticité du miel

La qualité et I’authenticité du miel sont des critéres essentiels pour garantir un produit pur
et conforme aux normes. Le vieillissement du miel est un phénoméne inévitable qui influence
sa dégradation et sa qualité; par conséquent, affecte ses caractéristiques sensorielles et
nutritives. La température de stockage et 1’acidité influencent la vitesse de dégradation. En
effet, les miels de nectar se détériorent plus rapidement que ceux de miellat. L’évaluation de
I’état du miel se fait par des indices tels que le taux d’HMF et 1’activité diastasique. Une date
limite d’utilisation optimale (DLUO) est genéralement fixée entre 18 et 24 mois pour assurer
la conservation de ses propriétés. Toutefois, la falsification du miel, par I’ajout de sucres ou
de sirops ou par des mélanges frauduleux, demeure une pratique courante. Ces pratiques
altérent 1’activité enzymatique et la composition en pollen, réduisant ainsi la qualité et
I’authenticité du produit. Des tests de proline, de saccharose et d’analyse pollinique sont des
outils précieux pour détecter ces fraudes et garantir la pureté du miel (Bogdanov et al., 1999 ;
Schweitzer, 2001; Cotte et al., 2003).

7. Propriétés biologiques du miel

7.1. Activité antioxydante

Le miel est reconnu pour ses propriétés antioxydantes, qui proviennent principalement
de la présence de composés bioactifs tels que les flavonoides, les acides phénoliques, les
caroténoides et la vitamine C. Ces substances dérivées des plantes butinées par les abeilles,
sont des piégeurs efficaces des radicaux libres et des molécules instables responsables du
vieillissement prématuré et de nombreuses pathologies, notamment les maladies
cardiovasculaires, le cancer et les inflammations chroniques (Bertoncelj et al., 2007 ;
Goodarzi et Khosravi, 2013).

Parmi les flavonoides présents dans le miel, on retrouve des composés tels que la
quercétine, le kaempférol et ’apigénine, qui grace a leur structure chimique contenant un
anneau aromatique et un groupe hydroxyle neutralisent efficacement les radicaux libres en
cédant leurs atomes d’hydrogéne (H") aux radicaux peroxyles (LOO¢) pour former des
radicaux plus stable (LOOH) (Gheldof et Engeseth, 2002 ; Hossain et al., 2016).

De plus, les acides phénoliques comme 1’acide caféique et ’acide férulique contribuent a cette
activité antioxydante en réduisant 1’ion ferrique qui catalyse la peroxydation lipidique (Al-

Mamary et al., 2002).
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Le miel contient également des enzymes antioxydantes comme la catalase et la

peroxydase, qui s’activent en présence de cofacteurs tels que le zinc et le cuivre et catalysent
la dégradation des peroxydes et des radicaux libres, La catalase facilite la décomposition du
peroxyde d'hydrogene (H,O;) en eau (H,O) et en oxygeéne (O;), tandis que la glutathion
peroxydase intervient dans la détoxification et la neutralisation du peroxyde d’hydrogene
(H20,) et des hydroperoxydes lipidiques (ROOH) (Ouchemoukh, 2012). L’activité
antioxydante du miel peut étre résultante d’une synergie entre ses composés enzymatiques et
non enzymatiques, contribuant a la protection des cellules contre les dommages causés par le
stress oxydatif causé par un déséquilibre entre les antioxydants et les radicaux libres
(Ferreira et al., 2009; Forstermann et al., 2017).
Enfin, plusieurs études ont démontré que 1’activité antioxydante du miel est étroitement li¢e a
sa couleur et a sa concentration en composés phénoliques. Cette activité varie d’un miel a
I’autre en raison des différences dans la nature et la quantité des antioxydants qu’il renferme,
influencées par la source botanique et la diversité des composés présents (Beretta et al.,
2005 ; Becerril-Sanchez et al., 2025 ; Jaskiewicz et al., 2025).

7.2. Activité antimicrobienne

Le miel posséde des propriétés antimicrobiennes puissantes grace a une combinaison
de facteurs physiques et chimiques. Sa capacité a inhiber la croissance des micro-organismes
repose principalement sur sa faible activité de I'eau, son acidité, et la production de peroxyde
d'hydrogene (H,0,) via l'action de la glucose-oxydase, ainsi que sur la présence de composés
bioactifs comme les défensines et les méthylglyoxales (MGO). Son activité antibactérienne et
antifongique a été démontrée pour la premiére fois par Dold en 1937 sur des bactéries telles
que Salmonella typhi, Salmonella paratyphi et Staphylococcus aureus (Cortopassi-Laurino
et Gelli, 1991).

7.3. Autres propriétés biologiques

Le miel d'abeille présente de multiples effets bénéfiques pour la santé humaine, grace
a sa composition riche en composés bioactifs, notamment les polyphénols, les flavonoides et
les enzymes, qui lui conférent des propriétés anti-inflammatoires, cicatrisantes,
anticancéreuses, neurologiques, antidiabétiques et dermato-protectrices. Son activité anti-
inflammatoire est bien documentée, avec des études cliniques montrant une réduction
significative de 1'inflammation locale, de la douleur et de I'eedéme lors de son application sur
des plaies ou des brdlures.
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Ces effets sont attribués a I'inhibition de la synthése des prostaglandines et de la
cyclooxygénase-2 (COX-2), ainsi qu'a la modulation des médiateurs pro-inflammatoires
comme les cytokines et les chimiokines (Kassim et al., 2010 ; Bean, 2012 ; Rao et al.,
2016). De plus, le miel reduit les niveaux d'especes réactives de I'oxygéne (ERO) favorisant
ainsi la guérison des tissus endommagés. Le miel joue également un réle crucial dans la
cicatrisation des plaies via plusieurs mécanismes synergiques : réduction de I'inflammation,
stimulation de la prolifération cellulaire, synthese de collagene, angiogenése et formation de
tissu de granulation. Sa teneur en peroxyde dhydrogene et son pH acide créent un
environnement favorable a la réparation tissulaire, tout en inhibant la croissance bactérienne
(Nakajima et al., 2013; Oryan et al., 2016).

De plus, le miel montre un potentiel anticancéreux grace aux polyphénols qu'il
contient, ces derniers activent les voies apoptotiques et inhibent la prolifération cellulaire de
types cancéreux comme ceux du mélanome et du cancer du c6lon, cela via l'activation de la
caspase-3 et I'inhibition des facteurs de croissance comme I'IL-8 (Jaganathan et Mandal,
2009 ; Waheed et al., 2019).

Sur le plan neurologique, les antioxydants du miel contribuent & la protection des
neurones contre le stress oxydatif et inhibent I'acétylcholinestérase ce qui permet la
prévention des maladies neurodégénératives comme 1’Alzheimer et le Parkinson (Rahman et
al., 2014 ; Ahrari-Roodi et al., 2018). Sur le plan métabolique, le miel possede des effets
antidiabétiques significatifs, principalement grace a sa capacité a inhiber des enzymes comme
l'a-amylase et 'a-glucosidase, réduisant ainsi I'absorption intestinale du glucose et contrélant
I'nyperglycémie postprandiale (Ali et al., 2020). Le miel exerce également une activité anti-
obésité par la régulation de métabolisme lipidique et I’inhibition de la lipase pancréatique, ce
qui diminue l'accumulation de tissu adipeux et améliore les niveaux de lipides dans le sang
(Karri et al., 2019). En fin, le miel a également des effets dermato-protecteurs, grace a sa
richesse en antioxydants, vitamines, et enzymes qui protegent la peau contre les dommages

oxydatifs et les infections (Hadi et al., 2016).

8. Applications traditionnelle et potentiel de valorisation agroalimentaire du miel

Le miel est utilisé depuis l'antiquité pour ses propriétés médicinales et nutritives, il

possede une large gamme d’applications tant que traditionnelles qu’industrielles.

Traditionnellement, le miel occupe une place centrale dans la médecine ancienne en

raison de ses multiples vertus thérapeutiques.
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Dans la médecine ayurvédique, il est reconnu pour favoriser la digestion, apaiser la toux,
soulager les affections cutanées et améliorer la santé bucco-dentaire. En Egypte ancienne, le
miel figurait dans la majorité des remédes, appliqué notamment sur les plaies et les brilures
légeres pour ses propriétés antiseptiques et cicatrisantes. Les Grecs anciens, utilise le miel
contre la fievre, les maux de gorge, les infections cutanées et comme laxatif ou contraceptif
(Bansal et al., 2005 ; Eteraf-Oskouei et Najafi, 2013 ; Pereira et Bartolo, 2016).

En raison de ses propriétés antimicrobiennes et antioxydantes, il est également intégré dans la
production de cosmétiques et de produits pharmaceutiques, comme dans des crémes, des
lotions et des pommades pour traiter les infections cutanées et améliorer 1’hydratation de la

peau (Burlando et Cornara 2013).

Dans le secteur industriel, le miel peut étre utilisé comme édulcorant naturel dans la
préparation de plusieurs types de patisseries, de gateaux et de biscuits pour améliorer leur
texture, leur saveur et leur durée de conservation. Il peut étre également utilisé dans les
confiseries, notamment dans la production de bonbons caramel au miel (Yadav, 2025). Le
miel est susceptible d’étre intégré dans la fabrication de boissons fermentées telles que
I’hydromel et certaines bieres traditionnelles (Rasmussen, 2015 ; Tafere, 2021), ainsi que
dans les produits laitiers fermentés comme le rayeb du lait et le yaourt, ou il contribue a
accélérer le temps de coagulation et a améliorer la texture ainsi que la qualité globale du
produit (Ismail et al., 2018 ; Anwar et al., 2025).
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1. Historique

L’histoire de la margarine commence en 1869 lorsque Hipolyte Meége-Mouriés
cherche une solution & la pénurie de beurre qui était cher et rare. 1l a participé a un concours
lancé en France par Napoléon Ill dans le but de trouver une alternative au beurre pour la
marine, moins codteuse, plus stable et nutritive. 1l a créé une émulsion blanche a base de
matieres grasses animales (du suif), de lait et d'eau, qu’il a nommé margarine. Ce nom est
drivé du grec « margaron » qui signifie perle blanche en raison de sa couleur laiteuse. Mege-
Mouriés a déposé un brevet pour sa margarine en 1869, mais c'est au début des années 1870

que le produit commence a étre commercialisé (Demole, 1970).

Au début du 20éme siecle, la production industrielle de margarine se développait dans
I’exploration des huiles végétales (I’huile de palme, de soja et de tournesol) pour améliorer sa
texture, sa qualité et sa stabilité tout en réduisant son codt (Chrysam, 1996). A partir de 1950,
des procédés comme 1’hydrogénation et 1’interestérification sont utilisés pour solidifier les
huiles végétales, créant ainsi des graisses trans. Bien que dans les années quatre-vingt-dix les
études révelent que les graisses trans sont nocives pour la santé (Laia et al., 2000).

Depuis les années deux mille jusqu’a aujourd’hui, I’industrie modernise 1’image de la
margarine en intégrant des ingrédients bénéfiques tels que les oméga-3, les stérols végétaux et
les acides gras insaturés, pour un produit plus sein (Patel et al., 2016).

2. Définition de la margarine

La margarine est une émulsion de type eau dans 1’huile qui comprend deux phases

essentielles, une phase continue qui constitue la phase grasse, et une phase dispersée qui
constitue la phase aqueuse. C’est une préparation qui renferme des émulsifiants, des
conservateurs et des colorants, ainsi que des vitamines répartis en partie dans la phase grasse
et en partie dans la phase aqueuse (Karleskind, 1992 ; Young et Wassell, 2019).
Elle est fabriquée a partir dhuiles végétales qui sont interestérifiees, hydrogénées ou
partiellement hydrogénées pour modifier leur composition en acides gras et obtenir une
consistance solide ou crémeuse a température ambiante, souvent utilisée comme substitut du
beurre en raison de sa texture similaire et de son colt moins élevé (Klere et Mordret, 2000 ;
Mohammadi-Nasrabadi et al., 2024).
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3. Composition de la margarine

Les margarines en général ont une composition globale identique constituée de 3
parties ; principalement une phase grasse (80 % a 82 %), une phase aqueuse (16 % a 18 %) et
2% d’additives. La composition de la margarine peut varier selon le type de margarines ainsi
que I'usage auquel elles sont destinées (Karleskind, 1992 ; Chrysam, 1996. Young et
Wassell, 2019) :

» Phase grasse

La phase grasse est également appelée blend d’huiles constituée d’un mélange de
graisses et d’huiles végétales raffinées ou modifiées par fractionnement, trans/inter
estérification ou hydrogénation. Elle représente la partie la plus importante de I’émulsion
(80-82 %) et est souvent additionnée par des ingrédients liposolubles tels que les émulsifiants,

les aromes, les vitamines, et les colorants (Karleskind, 1992).

» Phase aqueuse

La phase aqueuse est constituée généralement d’eau ou de lait ou bien d’un mélange
de ces deux composés. Elle représente une teneur comprise entre 16 et 18% de la composition
globale de la margarine. Elle comprend également les ingrédients hydrosolubles comme le

sel, les conservateurs et les correcteurs de pH (Karleskind, 1992).
> Additives

Les additifs incorporés dans la margarine peuvent étre liposolubles ou hydrosolubles.
Conformément au codex alimentarius (2007), ces additifs sont autorisés a des concentrations

limitées et réglementées.
+ Additifs liposolubles

<+ Emulsifiants

Les émulsifiants sont ajoutés dans le but de stabiliser I’émulsion d’eau dans I’huile. Ils
possedent dans leurs structures a la fois, des fonctions d’hydrophile et lipophile, qui leur
permettent d’apporter la stabilité de la texture et de la rhéologie a I’émulsion. Parmi les
émulsifiants utilisés généralement dans les margarines, on trouve la lécithine, les mono et di-

glycérides ... etc. qui sont autorisé jusqu’a 5g/kg.
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% Arbmes
La margarine est parfois aromatisée avec le di-acétyle qui est le constituant majoritaire
de I’ardbme de beurre. Le di-acétyle est un liquide jaunatre a forte odeur qui donne a la

margarine une odeur et un goGt de beurre.

% Vitamines

La margarine est parfois enrichie en vitamines A, D, et E pour compenser les carences
possibles dues au remplacement du beurre. Les niveaux maximum et minimum pour les
vitamines A, D, et E doivent étre établis par la législation nationale, conformément aux

besoins de la population de chaque pays.

« Colorants

La couleur de la margarine doit ressembler & celle du beurre. Pour cela, elle est
souvent obtenue grace a l'ajout d'huiles fortement pigmentées, comme I'huile de palme rouge
qui est riche en caroténoides (1 g/kg), ou par l'utilisation de B-caroténe de synthese (E160a)

qui est autorisé a une concentration maximale de 35 mg/kg.

+ Additifs hydrosolubles

0,

« Sel

Le sel est ajouté a la margarine principalement pour améliorer sa saveur, mais il joue
également un rdéle important en tant qu'agent conservateur et bactériostatique. Le chlorure de
sodium aide a prévenir le développement des micro-organismes, ce qui contribue a la

conservation du produit. Il est généralement ajouté a une concentration allant de 0,1 a 2 %.

% Conservateurs

Les conservateurs les plus utilisés sont les acides faibles tels que 1’acide sorbique
(E200), I’acide benzoique (E210) et 1’acide citrique (E330), qui posseédent un bon effet
fongistatique. Leurs actions inhibitrices dépendent de leurs concentrations et ils sont autorisés
a une teneur maximale de 2 g/kg. L’acide ascorbique et ses sels (sodium ou potassium) sont
également couramment utilisés pour leurs effets bacteriostatiques et parfois fongistatiques.
Les quantités ajoutées d’acide ascorbique sont généralement comprises entre 0,5 et 1,5 % du

poids total du produit fini.
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% Correcteurs de pH

Le diacetate de sodium, les tartrates et les phosphates sont ajoutés a la margarine pour
ajuster le pH et stabiliser I'oxydation. Leur concentration est généralement limitée a 1 g/kg,
conformément aux bonnes pratiques de fabrication. Ils permettent de maintenir un pH compris
entre 3,0 et 5,5, qui est une plage essentielle pour assurer la stabilité microbiologique et

prolonger la durée de conservation du produit.

4. Processus technologique de fabrication de la margarine

La fabrication de la margarine suit un processus technologique bien défini qui
implique plusieurs étapes successives. Elle repose principalement sur 1I’émulsion de 1’eau dans
I’huile, suivie d’autres étapes cruciales, notamment le mélange, [’homogénéisation et le
refroidissement, pour obtenir la texture et les caractéristiques désirées du produit final

(Andersen et Williams, 2016). Ces étapes sont les suivantes :

> Traitement de I’huile raffinée

Dans le cadre de la fabrication de la margarine, les huiles doivent souvent subir
diverses transformations afin d’adapter leurs propriétés physiques et chimiques aux exigences
du produit final. Ces modifications permettent d'obtenir la texture, la stabilité et les
caractéristiques organoleptiques spécifiques de la margarine. Parmi les principales opérations
industrielles utilisées pour ajuster la structure des huiles raffinées dans la production de
margarine, on cite 'hydrogénation, 1’interestérification et le fractionnement ((Albrand et al.,
2021 ; Singh et al., 2022).

+ Hydrogénation

L'hydrogénation est un procédé chimique qui consiste a ajouter de I’hydrogene aux
acides gras insaturés pour les transformer en acides gras saturés. Ce processus permet de
convertir les huiles liquides en graisses semi-solides facile pour le transport, le stockage et
’utilisation culinaire. L'hydrogénation améliore également la stabilité des graisses face a

I'oxydation et a la chaleur, ce qui prolonge leur durée de conservation (Albrand et al., 2021).

+ Interestérification

L'interestérification modifie la structure des corps gras en réarrangeant les acides gras
sur le glycérol. Cela modifie leurs propriétés, notamment la vitesse de cristallisation, ce qui

impacte directement la texture et les caractéristiques organoleptiques des graisses.
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Ce procéde peut étre realise par voie chimique (activation catalytique, clivage des esters,
échange des acides gras) ou enzymatique (utilisation de lipases). L'interestérification permet
ainsi d'améliorer la qualité fonctionnelle et nutritionnelle des matiéres grasses (Singh et al.,
2022 ; inanlar et Altay, 2024).

+ Fractionnement

Le fractionnement est une opération industrielle qui vise a séparer les différents
constituants des huiles et des graisses en fonction de leur point de fusion. Cette séparation
permet d'isoler les fractions riches en acides gras saturés, qui ont un point de fusion éleve, de
celles qui ont un point de fusion plus faible. Le processus de fractionnement peut étre réalisé
par plusieurs méthodes, telles que la chromatographie, la cristallisation fractionnée et
I'extraction liquide/liquide (Yilmaz et Agagiindiiz, 2022).

> Préparation de la phase grasse

La préparation de la phase grasse consiste a préparer un mélange d'huiles raffinées ou
modifiées (par hydrogénation, interestérification ou fractionnement), avec d'émulsifiants, de
colorants, d'ardmes et de vitamines liposolubles. Le processus implique de chauffer ce
mélange de corps gras a environ 60°C pendant quelques minutes pour dissoudre le tout. Le
liquide limpide obtenu constitue la phase grasse complete, qui représente environ 82% de la

composition totale de la margarine (O’brien, 2008).

> Préparation de la phase aqueuse

La préparation de la phase aqueuse consiste a mélanger les différents ingrédients
solubles dans I'eau, osmosée, le lait, le sel, les conservateurs, les correcteurs de pH et les
arébmes. Pour les margarines sans lait, la phase aqueuse comprend uniquement de l'eau et des
additifs hydrosolubles. L'eau utilisée est traitée pour éliminer les ions métalliques et les
micro-organismes. De plus, dans le cas ou le lait est également utilisé, il doit subir une
pasteurisation suivie de plusieurs refroidissements afin de prévenir le développement de

bactéries et garantir la sécurité du produit final (Andersen et Williams, 2016).

> Préparation de I'émulsion

La préparation de I'emulsion consiste & combiner la phase aqueuse et la phase grasse

avec lI'émulsifiant.
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Cette combinaison se fait dans un bac d'émulsion dont la phase aqueuse est ajoutée lentement
a la phase grasse fondue. Les bacs sont équipés de pompes pour garantir un bon dosage des
différentes phases (Tereshchuk et al., 2018).

» Pasteurisation et refroidissement

L'émulsion obtenue est chauffée a environ 80°C dans un pasteurisateur pendant 10 a
15 secondes, puis refroidie jusqu'a 45°C a l'aide des échangeurs de chaleur. Cette derniére est
la température initiale de 1’émulsion a 45°C avant I’entrée dans le pasteurisateur (Vatankhah

et al., 2020).

» Cristallisation et malaxage

La stabilité finale du produit est assurée par le processus de cristallisation qui se
produit lorsque la phase grasse de 1’émulsion se solidifiec a la suite d’un refroidissement
contr6lé sur un tambour refroidi a 0°C, induisant ainsi la cristallisation immédiate du produit.
Cette étape est déterminante pour la structuration du produit, et contribue a sa stabilité et a

I'optimisation de ses propriétés organoleptiques.

Une fois cristallisé, le produit prend la forme d’un film mince qui est transféré a
travers une trémie vers le malaxeur. Le malaxage réalisé a ce stade permet de rendre le
produit plus homogéne, souple et cohésif, tout en éliminant les composés volatils
responsables des mauvaises odeurs. Ce traitement final permet de garantir la stabilité
physique et les caractéristiques sensorielles de la margarine, en améliorant ses propriétés

rhéologiques et organoleptiques (Miskandar et al., 2005).

» Conditionnement et conservation

Le conditionnement de la margarine peut se faire dans des pots confectionnés, des
enveloppes, des barguettes, en utilisant des matériaux comme le papier sulfurisé, I'aluminium
ou des films plastifiés. Le remplissage se fait sous atmosphere modifiée pour chasser
I’oxygene du contenant par une injection de gaz inertes (comme 1’azote ou le dioxyde de
carbone), ce qui permet de limiter 1’oxydation des lipides et d’améliorer la durée de

conservation du produit.

Une fois conditionnée, la margarine doit étre stockée dans un environnement sec et

tempéreé (10-13°C) pour éviter I'oxydation et le développement de moisissures.
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Aprés le conditionnement, les produits sont entreposés dans des chambres froides (5-7°C)
pour garantir une conservation optimale et préserver leurs qualités organoleptiques
(Vatankhah et al., 2020).

5. Types de margarine

» Margarine de table

La margarine de table également appelée margarine tartinable est un produit
alimentaire largement utilisé pour la tartinabilité sur des tranches de pain, des biscuits ou
d’autres produits de boulangerie. Elle est composée principalement de triglycérides riches en

acides gras insaturés ce qui lui confére une texture lisse et crémeuse.

Ce type de margarine présente des caractéristiques organoleptiques tres proches a celle du
beurre, et peut étre une alternative plus Iégere et économique au beurre. Parfois, elle est
enrichie en vitamines A et D afin de répondre aux besoins nutritionnels des consommateurs.
La margarine de table est stable a température ambiante, souvent conditionnée en barquettes

ou en pots. Elle est appréciée pour sa facilité d’utilisation et son gott agréable (Wiedermann,
1978).

» Margarine a cuisson

La margarine a cuisson englobe une large gamme de produits utilisés dans divers
secteurs, tels que la boulangerie, la patisserie, la biscuiterie et méme la production de crémes
glacées. Elle est concue pour résister a des températures élevees, et se distingue par sa
capacité a maintenir une bonne plasticité a différentes températures, ce qui la rend plus
adaptée pour la préparation des patisseries et biscuiteries. Les margarines destinées a la
cuisson doivent étre exemptes d’acides gras libres et offrir une excellente résistance a
I’oxydation. Parmi elles, on distingue principalement la margarine de feuilletage,

specialement utilisée pour la fabrication de péate feuilletée (O‘Brien, 2008).

» Margarine allégée

La margarine allégée est une margarine avec une teneur réduite en matiéres grasse
contenant environ 62% en matiéres grasses totale. Elle est fabriquée a partir d'huiles riches en

acides gras polyinsaturés et souvent enrichies en vitamines A, D et E.

Ce type de margarine offre une alternative plus légere et plus saine tout en conservant les

caractéristiques gustatives et culinaires de la margarine classique (Glover et Kolb 1991).
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» Margarine dietétique

La margarine diététique est une margarine a faibles calories spécialement congue pour
répondre a des besoins alimentaires spécifiques comme les régimes diététiques. Elle est
destinée a des groupes particuliers, notamment les sportifs, les personnes en régime
amaigrissant, les enfants, les personnes agées ou encore certaines catégories de malades
(Patel et al., 2016).

» Margarine enrichie

La margarine enrichie est une margarine additionnée de nutriments spécifiques, tels
que les vitamines, les minéraux, les acides gras essentiels, les phytostérols ou méme
substituée les additifs synthétiques par d’autres composés naturels (Witkowska et al., 2022 ;
Ouahrani et al., 2023).

6. Caractéristiques physico-chimiques de la margarine

Les caractéristiques physico-chimiques de la margarine varient selon les types de
margarine, les méthodes de fabrication et les usages auxquels elles sont destinees. Ces
caractéristiques influencent directement ces propriétés organoleptiques, son comportement a

la cuisson et sa conservation.

Les caractéristiques physiques de la margarine sont étroitement liées a son état
d'émulsion, qui se présente sous forme de corps plastique, ni totalement solide, ni totalement
liquide. Cet état particulier résulte de I'émulsion trés fine entre la phase grasse et la phase
aqueuse. Le point de fusion est une caracteéristique physique de la margarine qui correspond a
la température a laquelle elle passe de I'état solide a I'état liquide. Cette température est
soigneusement déterminée pour permettre a la margarine de fondre agréablement dans la
bouche et d’offrir une bonne aptitude a I’étalement. En outre, la proportion de graisses solides
dans la margarine a une température donnée peut influencer directement sa consistance et sa
texture. En effet, une teneur en solides bien ajustée assure que la margarine ait une bonne
dureté pour résister aux manipulations mécaniques et reste suffisamment molle pour une
tartinabilité facile (Moens et al., 2018, Marangoni, 2025).

Les caractéristiques chimiques de la margarine quant a elles, elles sont influencées par
sa composition en acides gras en particulier le nombre d’atomes de carbone, le nombre de
doubles liaisons insaturées dans la chaine carbonée et la configuration cis ou trans de ces

doubles liaisons.
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Une chaine carbonée plus longue augmente le point de fusion tandis qu’un degré
d’insaturation plus élevé diminue le point de fusion, cela influence directement la texture
finale du produit. Egalement, la nature et la teneur en €léments non glycéridiques comme les
tocophérols sont impliqués dans la stabiliteé chimique de la margarine. Les tocopherols
possedent un groupement phénolique (-OH) qui leur permet de céder un électron aux radicaux
libres générés par I'oxydation des acides gras insaturés et neutraliser par la suite ces radicaux
libres. Ces composés ont des propriétés antioxydantes et aident a prévenir I’oxydation des
graisses dans la margarine, ce qui prolonge sa durée de conservation et empéche le

rancissement du produit (Silva et al., 2022).

D’autres caractéristiques chimiques importantes sont les indices de fraicheur, tels que
I’indice de peroxyde et I’acidité qui sont des paramétres chimiques utilisés pour évaluer la
qualité de la margarine. L'indice de peroxyde évalue le degré d'oxydation des lipides dans la
margarine. Un taux élevé de peroxydes suggére une dégradation avancée des graisses, ce qui
peut altérer la qualité organoleptique du produit, provoquer un rancissement et réduire sa
durée de conservation. L’acidité quant a elle est un indicateur des composés acides tel que les
acides gras libre résultant de 1’hydrolyse ou de I’oxydation des graisses. Elle est utilisée
comme critere pour évaluer la qualité et la fraicheur de la margarine, car une acidité élevée
peut étre le signe de la dégradation des lipides, affectant ainsi la stabilité et la sécurité du

produit (Nogala-Kalucka et Gogolewski, 2000).

7. Caracteristiques nutritionnelles de la margarine

La margarine présente des caractéristiques nutritionnelles importantes, principalement
en tant que corps gras alimentaire qui est une source calorique concentrée. Elle apporte
environ 7500 calories par kilogramme, ce qui en fait un excellent moyen de répondre aux
besoins énergétiques de I'organisme. En plus de son apport énergétique, elle est
particulierement riche en acides gras essentielles (I’acide linoléique et linolénique) et en
vitamines liposolubles telles que les vitamines A, D, E et K, et peut également contenir des
carotenes (Fetter et Carlson, 1931 ; Rader et al., 1997 ; Mohammadi-Nasrabadi et al.,
2024). Ces nutriments font de la margarine une source précieuse facile a assimiler par
I’organisme grace a son état d'émulsion, qui améliore sa digestibilité et optimise I'absorption

des nutriments.

Au-dela des margarines classiques, il existe aujourd’hui une grande variété de

margarines enrichies, congues pour répondre a des besoins nutritionnels spécifiques.
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Certaines sont formulées avec une faible teneur en matiéres grasses, tandis que d'autres sont
enrichies en acides gras essentiels, tels que ’acide linoléique. Ces options répondent a des
besoins nutritionnels et aussi a des objectifs de santé, qu'il s'agisse de prévention des maladies
ou de gestion de conditions particuliéres. Ces margarines modernes combinent les bienfaits
des nutriments essentiels et offre l'adaptabilité nécessaire pour accompagner un régime

alimentaire équilibré (Patel et al., 2016).

8. Facteurs influencant la stabilité de la margarine

Les facteurs d'altération de la margarine sont multiples et peuvent étre d'ordre

physique, chimique ou bactériologique.

8.1. Mécanismes d'altération physico-chimique et oxydation lipidique

En raison de sa composition qui contient un taux élevé de matieres grasses, la
margarine est particulierement sensible a I'oxydation, un processus qui affecte la qualité du
produit. L'oxydation des lipides notamment des acides gras insaturés, entraine des
changements organoleptiques (odeur de rance, golt désagréable, changement de couleur),
ainsi que des pertes de nutriments essentiels tels que les vitamines A, D et E (Nogala-
Kalucka et Gogolewski, 2000).

L'oxydation des lipides peut se manifester sous deux formes principales qui sont
I'auto-oxydation et la photo-oxydation. Ces phénomenes sont favorisés par plusieurs facteurs
externes, tels que l'exposition a la lumiére, en particulier les rayons ultraviolets, la
température élevée et une durée de stockage prolongée. De plus, I'oxydation est accélérée par
I'exposition au dioxygéne de l'air et par la présence de métaux pro-oxydants comme le fer, le
cuivre et le manganese, qui agissent en tant que catalyseurs de la réaction d'oxydation
(McClements et Decker, 2000 ; Fruehwirth et al., 2021). Le mécanisme d'oxydation des

lipides se déroule généralement en trois étapes successives (Figure 8) (Eymard, 2003):

e L'initiation commence par la formation de radicaux libres a partir des acides gras
insatures sous I'effet de facteurs comme la chaleur ou la lumiere.

o La propagation est une réaction en chaine dans laquelle les radicaux libres réagissent
avec l'oxygeéne, formant des radicaux peroxydes qui se transforment ensuite en

hydroperoxydes, des composés instables.
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e La terminaison se produit lorsque ces produits instables se décomposent, produisant
des molécules volatiles comme des aldéhydes, des cétones et des alcools, qui
modifient la saveur et I'odeur de la margarine.

Acide gras insaturé (RH)

Lrinitiation *-_H‘\-_.___ Energie (T7, lumiére, enzyme)
T Métaux dinitiation
*-_H_\"-—-—-_ Peroxydes
B Radical lipidigue (R°+H")
07
(FOO0°, F°, RO™) —= Radical peroxyde (RO0O™)
La propagation l *-_H_\-h._,_ F°H {acide gras insature)
S Hydroperoxydes ROOH+R™™
La terminaison Produits secondaires de la réaction
Produits d*oxydation volatils : Produits d*oxydation non
volatils :
- Aldehydes - Oxy-monomeéres /dimeéres
- Alcools - Epoxydes
- Hydrocarbures - Ether oxydes
- Acides
- Cetones

Figure 8 : Schéma général de 1’oxydation des lipides (Eymard, 2003).

En outre, l'oxydation enzymatique peut étre aussi un facteur important de la
dégradation de la margarine, cette derniere est principalement catalysée par les lipoxygénases.
Ces enzymes catalysent I'insertion d'une molécule d'oxygene sur un acide gras insaturé et
manifeste la formation des hydroperoxydes instables. Cette activité enzymatique est souvent
couplée a celle des lipases et des phospholipases, lesquelles participent a la dégradation des
lipides et facilitent I'oxydation (Wang et Hammond, 2010).
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Par ailleurs, l'acidification est une autre forme d'altération chimique de la margarine

qui résulte de I'nydrolyse des triglycérides présents dans la margarine.

Cette réaction sépare les acides gras des glycerols entrainant la formation d'acides gras libres
qui peuvent nuire a la qualité et la stabilité du produit. Ces acides libres sont responsables de

l'altération de la texture, de la couleur et d’odeur de la margarine (Anand, 2021).

Lipoxygénase

Acides gras insaturés \[,-—DE
Hydroperoxydes — Hydroxy acide

/m-__ Lipaszes /phospholipases

Phospholipides f Triglycérides

D’autre part, les altérations physiques de la margarine incluent des changements dans
la consistance et la texture. Le phénomeéne de recristallisation qui se produit lors du stockage
de la margarine a des températures inadéquates, peut entrainer la formation de nouveaux
cristaux de graisse. Cela modifie la texture du produit le rendant plus granuleux ou moins

homogeéne, et peut réduire son attrait organoleptique (Deman et al., 1995 ; Gao et al., 2022).

8.2. Contaminations microbiologiques courantes dans les margarines

L'altération microbiologique de la margarine est un phénomene multifactoriel causé
par l'introduction de microorganismes provenant de différentes sources notamment par
I’atmosphere ambiante, 1’appareillage de traitement insuffisamment stérilis¢, les emballages,
les contacts humains et les insectes (Delamarre et Batt, 1999). De plus, la phase aqueuse de
la margarine, constituée principalement d’eau et de lait, constitue un milieu favorable a la
prolifération de divers microorganismes. La présence d’amidon dans cette phase aqueuse

constitue également un facteur favorable a la prolifération de microorganismes.

Ces alterations sont particulierement favorisees par certaines conditions environnementales

telles qu'une température supérieure a 5°C et un pH du milieu supérieur a 5 (Beuchat, 1983).

Les principaux microorganismes responsables de I’altération de la margarine sont des
bactéries aérobies mésophiles, des coliformes fécaux, des levures et moisissures, ainsi que des

agents pathogenes tels que Staphylococcus aureus et Salmonella. Ces germes provoquent des
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troubles digestifs chez le consommateur, tels que des diarrhees, des vomissements, et de la

fievre, en fonction du type de microorganisme.
9. Enrichissement de la margarine

9.1. Concept et avantage d’enrichissement alimentaire

L'enrichissement alimentaire consiste a ajouter des ingrédients, des nutriments ou des
composés bioactifs afin d'améliorer la valeur nutritionnelle ou fonctionnelle d'un aliment.
Dans le cas de la margarine, cette pratique permet d'enrichir ce produit de base en divers
nutriments bénéfiques pour la santé, tels que des extraits de plantes, des huiles essentielles,
des produits végétaux ou d'autres substances bioactives en vue de répondre a une demande
croissante des consommateurs pour des produits alimentaires naturels et plus sains (Himed et
Barkat, 2015 ; Ouahrani et al., 2023).

L’avantage de ce procédé est I’apport d’éléments essentiels au bon fonctionnement de
I’organisme humain, tels que les vitamines et les acides gras insaturés (oméga-3 et oméga-6),
ce qui permet de combler certaines carences nutritionnelles et de prévenir des maladies liées a

ces carences, comme le rachitisme ou les troubles cardiovasculaires (Dary et Hurrell, 2006).

9.2. Impact sur les propriétés nutritionnelles et sensorielles de la margarine

L'enrichissement de la margarine affecte de maniére significative ses propriétés
nutritionnelles et sensorielles. Sur le plan nutritionnel, I'ajout d'extraits de plantes comme le
Moringa oleifera montre une amélioration de la stabilité oxydative et une préservation des
nutriments sensibles, tels que l'a-tocophérol (vitamine E), lors du stockage a haute
température (Ouahrani et al., 2023). De plus, l'incorporation d'extraits de plantes et de
produits naturels, tels que I'huile de chia, le curcuma, et le thym, a la margarine améliore ces
caractéristiques physicochimiques, sa résistance a I'oxydation, sa protection contre les
bactéries, ce qui lui confere une meilleure durée de conservation. Par ailleurs, ces extraits
influencent positivement les propriétés sensorielles de la margarine, améliorant ainsi le godit,
la texture et I'ardme, ce qui peut rendre le produit plus attrayant pour les consommateurs
(Nadeem et al., 2017) . En outre, Djouab et al. (2017) montrent également que l'ajout de
poudre d'écorce de datte rouge (Canariensis) améliore les propriétés sensorielles de la
margarine, en influencant positivement ses caractéristiques organoleptiques tout en
augmentant sa résistance a I'oxydation, méme lors d'un stockage a différentes températures (5
et 30 °C).
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Chapitre | : Matériel et méthodes.

1. Lieux de réalisation des expériences

L’ensemble des démarches expérimentales entreprises dans le cadre de ce travail sont
prsésentées dans ce chapitre. Les analyses réalisées dans le but de caractériser les matiéres
premiéres utilisées, 1’huile de Pistacia lentiscus et le miel d’abeille ont été effectuées au sein
des laboratoires de biochimie alimentaire et laboratoire de biomathématique, biochimie,
iophysique et scientométrie de I'université de Béjaia. Les analyses chromatographiques du
miel ont été menées au sien du laboratoire d’orto botanico de I’université de Sienne en Italie.
Tandis que 1’¢laboration des margarines et les essais qui leur sont associés ont été conduits au
sein de I’entreprise de Cevital sis a Bejaia, et que les analyses rhéologiques des margarines
formulées ainsi que les analyses chromatographiques de 1’huile de lentisque ont été effectuées
au sein de I’institut supérieur d’agronomie de 1’université de Lisbonne au Portugal. En fin, les
analyses sensorielles ont été faites au laboratoire d’analyse sensorielle de 1’université de

Béjaia.
2. Huile de lentisque

Les baies de lentisque (Pistacia lentiscus L.) sont récoltées au début du mois de
janvier 2022 dans la région de Chemini, située dans la wilaya de Beéjaia, Algérie.
L’identification botanique de la plante est faite par les membres du laboratoire de Physiologie
Végétale de la Faculté des Sciences de la Nature et de la Vie de 1’université Abderrahmane
MIRA de Bejaia. La plante, a 1’état frais, est identifiée en se référant a la « Nouvelle flore de
I’Algérie et des régions désertiques et Méridionales » de Quezel et Santa (1963). Apres la
collecte, les feuilles et les baies moisies sont soigneusement éliminées, et les baies mures sont
séchees dans une étuve a 40°C jusqu’a stabilisation de leur poids. Une fois séchées une
quantité de 9 kg est soumis & une pression a froid a l'aide d'une presse (GM-1000) afin
d'extraire I'huile vierge de lentisque (Figure 9). L'huile obtenue est immédiatement filtrée et
conditionnée dans des flacons en verre ambré, afin de la protéger de la lumiére et
d’éventuelles altérations oxydatives. L’échantillon d’huile est ensuite stocké a température

ambiante jusqu'a son utilisation dans les analyses physico-chimiques et activités biologiques.
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(B)

© ' ' (D)

Figure 9. Etapes d’obtention de I'huile de lentisque :
(A) baies de P. lentiscus, (B) séchage des baies, (C) extraction a froid, (D) huile de Pistacia lentiscus.

Le rendement en cette huile est calculé par la formule suivante :
R(% o 100
=—X
%) =5

R (%) : rendement en pourcentage ;
m : masse en gramme de I’huile extraite ;
mO : masse en gramme des baies de Pistacia lentiscus sechées.

2.1. Analyses physico-chimiques de I’huile de lentisque

2.1.1. Densité de I’huile

La densité de I’huile de Pistacia lentiscus est déterminée selon la méthode
gravimétrigue couramment utilisée pour les huiles végétales, conformément aux
recommandations de la norme ISO 6883:2017. Pour chaque mesure, le pycnomeétre est
préalablement pesé vide, puis remplié d’huile de lentisque ou d’eau et de nouveau pesé a
I’aide d’une balance analytique de précision (+ 0,0001 g). Trois mesures ont été réalisées a 20

°C et la densité est ensuite calculée selon la formule suivante :
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ml—mo0

Densité = ———
m2 —m0

Ou:
m1: masse du pycnometre remplie d’huile ;

mO0= masse du pycnometre vide ;
m2 : masse du pycnomeétre remplie d’eau.

2.1.2. Indice de réfraction

L'indice de réfraction est une mesure optique de la capacité d'une huile a dévier la
lumiere. 1l est directement lié a la pureté et a la composition chimique de I'huile, notamment

la présence de composés insaturés (Devi et Khatkar, 2017).

Le protocole 1SO 6320:2000 stipule I'utilisation d'un réfractométre (modéle ATAGO
54918.1T) pour mesurer l'angle de déviation de la lumiere lorsqu'elle traverse un échantillon
d'huile. L'huile est simplement déposée sur la surface du prisme du réfractomeétre, sans besoin
de solvant. L'appareil enregistre ensuite I'indice de réfraction, un paramétre indicatif de la

qualité de I'huile, particulierement utile pour la détection de mélanges ou d'adultérations.

2.1.3. Acidite

L'acidité libre dans les huiles végétales est une mesure importante de la qualité, elle
refléte la quantité d’acides gras libres présents dans I’huile résultant de la dégradation des
triglycérides par I’hydrolyse. Plus I’acidité est élevée, plus l'huile est considérée comme

dégradée (Frega et al., 1999).

L'acidité d'huile de lentisque est déterminée selon la norme ISO 660:2009. Une
quantité de 75 mL d'alcool neutre, préalablement titré de I’'NaOH en presence d’une solution
de la phénolphtaléine jusqu'a I'obtention d'une Iégere coloration rose, sont ajoutés a 10 g
d’huile dans un bécher. Précédemment, une premiére titration est effectuée a l'aide de la
solution de NaOH a 0,1 N jusqu'a lI'apparition d'une coloration rose persistante pendant au
moins 30 secondes. Par la suite, le mélange est chauffé légérement, puis une deuxieme
titration est réalisée pour confirmer la stabilit¢ de la coloration rose, signe que la
neutralisation compléte des acides gras libres est atteinte. L’acidité est ensuite exprimée en

pourcentage d’acide oléique et est calculée comme suite

MXxVXN

Acidité (%) = ——
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: masse molaire de 1’acide oléique (282 g/mol) ;

: normalité de la solution de NaOH (0,1 N) ;

: volume de NaOH consommé lors du titrage (mL) ;
: masse d'échantillon (g).

3<<Z2L

2.1.4. Indice de saponification

L'indice de saponification représente la quantité de potasse (KOH) nécessaire pour
saponifier 1g d'huile. 1l est utilisé pour évaluer la longueur moyenne des chaines carbonées
des acides gras présents dans I’huile. Un indice de saponification élevé est souvent
caractéristique des huiles contenant une plus grande proportion d’acides gras a chaines

courtes.

La méthode 1SO 3657:2020 est utilisée pour déterminer 1’indice de saponification.
Elle consiste a dissoudre environ 2 g d’échantillon d'huile dans une solution alcoolique de
KOH (0,5 N), afin de faciliter la solubilisation des lipides permettant une réaction uniforme
avec la potasse. Ensuite, le mélange est chauffé pour initier la saponification, une réaction
chimique qui transforme les triglycérides en glyceérol et en sels d'acides gras (savons). Une
fois la saponification terminée, le surplus de KOH non réagi est titré avec une solution d’acide
chlorhydrique (HCI 0,5 N), en utilisant la phénolphtaléine comme indicateur. Le point final
est déterminé lorsque la couleur rose disparait. L’indice de saponification est déterminé avec

la formule suivante :

(VO — V) x N X 56,1)
m

Indice de saponification (mg KOH/g) =

Ou:

VO : volume d'HCI utilisé pour le blanc (mL) ;

V : volume d'HCI utilisé pour I'échantillon (mL) ;
N : normalité de la solution d'HCI ;

m : masse de I'échantillon (g) ;
56,1 : masse molaire du KOH.
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2.1.5. Indice d'iode

L'indice d'iode mesure le degré d'insaturation des acides gras présents dans I'huile. Il
exprime la quantité d'iode, en grammes, qui peut étre absorbée par 100 g d'huile. Plus l'indice
d'iode est élevé, plus la proportion d’acides gras insaturés est importante. Ce test est crucial
pour évaluer la stabilité oxydative de I'huile, car les acides gras insaturés sont plus
susceptibles a I'oxydation (Subila, 2016).

Pour déterminer l'indice d'iode d'une huile (ISO 3961:1996), environ 0,5 g
d’échantillon est dissous dans 10 mL de chloroforme ou un autre solvant organique, tel que le
cyclohexane ou le tétrachlorure de carbone (CCl,), afin de faciliter la réaction entre les acides
gras insaturés et les halogénes. Ensuite, 25 mL d’une solution d'halogénes de Chlorure d’iode
(ICI) sont ajoutés, et le mélange est laissé réagir a 1’obscurité pendant 30 minutes, permettant
aux doubles liaisons des acides gras de réagir avec I’iode. Aprés cette période, 20 mL d’une
solution d’iodure de potasium Kl (10 %) sont ajoutés. Le diiode excédentaire formé est titré
avec une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03, 0,1 N) jusqu’a disparition de la

coloration.

Quelques gouttes de solution d’amidon sont ajoutées en fin de titrage pour faciliter la
détection du point final, marqué par le passage du bleu au transparent. L'indice d'iode est alors

calculé en fonction du volume de thiosulfate consommeé, selon la formule suivante :

(VO —V) x N x 12,69
m

Indice d'iode (gl,/100g) =

Ou:

VO : volume de thiosulfate utilisé pour le blanc (mL) ;

V : volume de thiosulfate utilisé pour I'échantillon (mL) ;
N : normalité de la solution de thiosulfate ;

m : masse de I'échantillon (g).

2.1.6. Indice de peroxyde

L'indice de peroxyde permet de mesurer la quantite de peroxydes présents dans un
échantillon de matiére grasse, exprimée en milliéquivalents d'oxygeéne actif par kilogramme
de corps gras. Le principe de cette méthode repose sur la capacité des peroxydes présents dans

I'échantillon a oxyder l'iodure de potassium en milieu acide, libérant ainsi de 1'iode. L’iode
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libéré est ensuite titré a 1’aide d’une solution de thiosulfate de sodium. La réaction chimique

impliquée peut étre résumée en deux étapes (Shahidi et Zhong, 2005):
R-CH=CH-R’+0,—R-CH-0-O-CH-R’
1,+2NayS,03—2Nal+NayS406

Pour la mise en ceuvre de cette méthode, une masse de 3 g d’huile de lentisque sont
dissous dans 10 mL de chloroforme et 15 mL d'acide acétique glacial, qui favorisent la
solubilisation des lipides et rend les hydroperoxydes réactifs. Par la suite, 1 mL de solution
saturée d'iodure de potassium (KI) sont ajoutés (ISO-3960. 2007). Le mélange est agité
pendant 1 minute et laissé a 1’abri de la lumiére pendant 5 minutes a température ambiante.
Aprés cette incubation, 75 mL d'eau distillée sont ajoutés avec quelques gouttes d'amidon. La
quantité d’iode libéré est ensuite titrée a 1’aide d’une solution de thiosulfate de sodium
(NazS;0, 0,01 N) jusqu'a la disparition de la coloration bleue. Un essai & blanc est effectué

dans les mémes conditions. L'indice de peroxyde est calculé selon 1’équation suivante :

N x (V1l-VO0
#100

Indice de peroxyde (meq 02/kg) = -

Ou:

V, : volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I'essai & blanc (mL) ;
V; : volume de thiosulfate de sodium pour I'échantillon (mL) ;

N : normalité de la solution de thiosulfate (0,01 N) ;

m : masse de I'échantillon (g).

2.1.7. Couleur

La couleur d'une huile est un indicateur visuel de sa qualité, influencée par la présence
de pigments comme les caroténoides et les chlorophylles. La méthode de mesure de la couleur
selon ISO 27608:2010 utilise un spectrocolorimeétre (modele Lovibond PFX880), qui permet
d’analyser la transmission de la lumiére a travers un échantillon d'huile. L'huile est placée
dans une cuve optique, puis la lumiére blanche est projetée a travers I'échantillon. Aucune
interaction avec des solvants n'est requise dans cette méthode, I'huile étant analysée dans son
¢tat pur. Le spectrocolorimetre mesure les longueurs d’onde absorbées et transmises,

permettant de déterminer la couleur de 1’huile sur une échelle chromatique standardisée.
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2.2. Détermination de pigments d'huile de lentisque

» Chlorophylles

La teneur en chlorophylle d’huile de lentisque est déterminée selon la méthode
spectrophotométrique décrite par Pokorny et al. (1995). Cette méthode repose sur
I’extraction des pigments chlorophylliens dans le tétrachlorure de carbone.

Une quantité de 5 g d’huile est dilués dans 25 mL de tétrachlorure de carbone (CCly), servant
a la fois de solvant extracteur et de blanc pour la lecture spectrophotométrique. Le mélange

est homogénéisé jusqu’a obtention d’une solution limpide.

Par la suite I’absorbance de la solution est mesurée a 630 nm, 670 nm et 710 nm a I’aide d’un
spectrophotometre UV-Vis, en utilisant une cuve a quartz d’une épaisseur de 10 mm. La

concentration en chlorophylle est calculée selon la formule suivante :

[Abs670 — (Abs630 + Abs710) / 2)] x 345,3

Chlorophylle (mg/ Kg) = L

ou:

Abs : absorbance mesurée a la longueur d’onde correspondante (en nm) ;
345,3 : le coefficient qui varie selon le spectrophotomeétre utilisé ;
L : épaisseur de la cuve (10 mm).

» Caroténoides

La teneur en caroténoide d’huile de P. lentiscus est déterminée selon la méthode
colorimétrique décrite par Salvador et al. (2001). Une masse de 1 g d’huile est dissoute dans
25 mL de cyclohexane. Le mélange est homogénéisé jusqu’a obtention d’une solution claire.

L’absorbance est mesurée a 472 nm a 1’aide d’un spectrophotométre UV-Vis.

La teneur en caroténoides d'huile de lentisque est exprimée en mg équivalents de [-
caroténe par kg d’huile, en se référant a une courbe d'étalonnage réalise avec le B-caroténe (y

=8,735x + 0,0491 ; R? = 0,996).
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2.3. Analyses chromatographiques des composes bioactifs d'huile de lentisque

2.3.1. Identification et quantification des acides gras par chromatographie en phase
gazeuse
L'identification des acides gras présents dans I'huile de lentisque est réalisée a l'aide
d'une analyse par chromatographie en phase gazeuse (CPG) aprés méthylation des acides gras
en esters méthyliques d'acides gras (FAMES) (Christie, 1982). Une quantité de 0,5 g d’huile
de lentisque est dissoute dans 10 mL de n-heptane.
Ensuite, 1 mL de méthylate de potassium dans du méthanol (KOH/méthanol) est ajouté a la
solution. Le mélange est agité vigoureusement pour assurer la transestérification des acides
gras en FAMEs. Apres agitation, la solution est centrifugée pendant 10 a 12 minutes & 3000
tr/min pour permettre la séparation des phases. La phase organique contenant les FAMEs est

soigneusement prélevée pour I'analyse (Ichihara et al., 1996).

Un volume de 0,8 pL de la solution de FAMEs est injecté dans un chromatographe en
phase gazeuse équipé d'une colonne capillaire adaptée a la séparation des acides gras. Les
conditions opératoires sont les suivantes : une temperature de la colonne initiale de 120°C,
augmentée a un taux de 4°C/min jusqu'a 240°C, avec un maintien a 240°C pendant 10
minutes. Le gaz porteur utilisé est I'hélium avec un deébit de 1 mL/min. Le détecteur a
ionisation de flamme est maintenu & 280°C, et l'injecteur & 250°C (Medeiros et al., 2000).
L'acquisition des données dure 1 heure et 10 minutes. Les acides gras sont identifiés par
comparaison des temps de rétention avec ceux des standards d'acides gras, et les résultats sont

enregistrés et analysés.

Une quantification des acides gras présents dans 1’échantillon est réalisée par intégration des
aires des pics correspondant a chaque ester méthylique d’acide gras sur le chromatogramme
obtenu. Chaque pic est identifié par comparaison de son temps de rétention avec celui des
standards d'acides gras purs. Les aires des pics sont ensuite utilisées pour calculer les
proportions relatives de chaque acide gras qui sont exprimés en pourcentage % (Lopez-Lopez
et al., 2001).

48



Chapitre | : Matériel et méthodes.

2.3.2. ldentification et quantification des triglycérides et tocophérols par
chromatographie liquide a haute performance

> Triglycérides

L’identification des triglycérides dans [I’huile de lentisque est réalisée par
chromatographie liquide a haute performance (HPLC), conformément a la méthode du
Conseil Oléicole International (2017), qui a détaillé les étapes pour déterminer la
composition en triglycérides selon le nombre équivalent de carbones (ECN). Ce protocole se
décompose en trois phases principales commengant par la détermination de la composition en
acides gras par chromatographie en phase gazeuse capillaire, puis le calcul de la composition
théorique des triglycérides avec ECN 42 et, enfin, I’identification des triglycérides jusqu’a
ECN > 50 par HPLC.

Pour préparer 1’échantillon, on pése avec précision 0,5 g d’huile de lentisque, puis on
le filtre a ’aide d’une seringue équipée d’un filtre de 25 mm de diamétre et d’une porosité de
0,45 um. Cette étape élimine les impuretés susceptibles d’interférer lors de I’analyse.
L’échantillon est ensuite dilué¢ dans une fiole jaugée de 10 mL avec de I’acétone jusqu’au trait
de jauge. Le solvant mobile, composé de 250 mL d’acétonitrile et de 23 mL d’acétone, est
dégazé dans un bain a ultrasons pendant 45 minutes pour garantir une homogenéité optimale
et éliminer les bulles d’air. Une fois dégazé, le solvant est refroidi a température ambiante

pendant 10 minutes (Da Costa et al., 2016).

Avant I’analyse, la colonne Superspher® R 100 RP-18, adaptée a la separation des
triglycérides est mise en place puis le systeme est rincé deux fois avec le solvant mobile pour
¢éliminer tout résidu. Un volume de 30 pL de I’échantillon d’huile de lentisque est injecté dans
le systeme et 1’analyse est initiée. La durée totale de 1’analyse est de 53 minutes, et la

détection est réalisée avec un détecteur UV (Bernal et al., 2011).

L’identification des triglycérides est faite en comparant les temps de rétention obtenus
avec ceux des standards de triglycérides de référence. Les résultats obtenus permettent de
déterminer la concentration des triglycérides présents dans 1’huile de lentisque en fonction de
leur ECN et de I’air du pic, offrant ainsi une analyse quantitative et qualitative conforme aux

normes établies (Aparicio et al., 2000).
» Tocophérols

L'identification des tocophérols dans [I'huile de lentisque est effectuée par
chromatographie liquide haute performance, une technique permettant la séparation et la
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quantification précise des différentes formes de tocophérols, notamment o, P, y, et -
tocophérols. Cette méthode repose sur les interactions différentielles des tocophérols avec la
phase stationnaire de la colonne HPLC en fonction de leur polarité (Gliszczynska-Swiglo et
al., 2004).

Pour préparer 1’échantillon, une quantité de 0,8 g d'huile de lentisque est dissoute dans
10 mL de n-hexane de grade HPLC. La solution est homogénéisée avec soin, puis filtrée pour
éliminer toutes impuretés avant l'injection dans le systeme HPLC. Le systeme est calibré en
amont par l'injection de standards de référence pour chaque tocophérol, ce qui permet de
tracer les courbes de calibration pour a, B, vy, et d-tocophérols. Cette étape de calibration est
essentielle pour la précision des analyses quantitatives.

L'échantillon d'huile (30 pL) est injecté dans I'HPLC et les analyses sont programmées pour
un intervalle de 30 minutes par échantillon (Sanchez-Machado et al., 2006). La phase mobile
utilisée est un mélange de propanol et de n-hexane dans un ratio volumétrique de 0,5:99,5
(v/v), ce qui assure une séparation efficace des tocophérols selon leur polarité, permettant a
chaque forme de tocophérol d'avoir un temps de rétention distinct. Les temps de rétention
obtenus pour I'échantillon sont comparés avec ceux des standards pour identifier les
tocophérols présents et estimer leur concentration dans I'huile de lentisque analysée
(Schwartz et al., 2008).

La quantification est réalisée par mesure d’aire de chaque pic correspondant aux
différentes formes de tocophérols, puis par comparaison avec les courbes de calibration
établies a partir des standards. Les concentrations sont calculées selon la relation linéaire
obtenue par le systétme pour chaque tocophérol et sont exprimées en milligrammes par

kilogramme (mg/kg).

2.3.3. Séparation et quantification des stérols par chromatographie sur couche mince

L’analyse des stérols dans I'huile de lentisque débute par la préparation d’une quantité
de 5 g d’huile mélangée avec 50 mL d'une solution éthanolique (2N) composée de KOH, H,O
et éthanol avec un rapport de 13:20:80. Ce mélange est chauffé jusqu'a ébullition pour activer
la saponification des lipides, puis refroidi a 20°C. La phase d'extraction des stérols commence
par I'ajout de 50 mL d'eau distillée, le tout etant placé dans un bain de glace pour stabiliser la
température. Ensuite, 80 mL d'éther ethylique pur sont ajoutés, suivis d'une agitation pendant

une minute pour permettre 1’extraction de la phase huileuse contenant les stérols. Cette
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extraction est répétée deux fois avec 60 mL d'éther, et toutes les phases éthérees obtenues sont

combinées pour maximiser I'extraction des sterols.

Aprés extraction, I’extrait est lavé avec 50 mL d'eau distillée afin d’éliminer les
impuretés hydrosolubles, en retirant la phase inférieure apres chaque lavage. Ce processus est
répété trois fois. Afin de vérifier I'absence de résidus alcalins tels que les traces de potasse
(KOH) non neutralisée ou les ions hydroxyde (OH") issus de la solution éthanolique alcaline
on utilise la phénolphtaléine. Si I'extrait ne présente pas de coloration rose, il est prét pour la
suite des analyses (Sicard-Bons et al., 1993). L’extrait est ensuite filtré a travers du sulfate de
sodium anhydre pour éliminer toute trace d'humidité, puis il est récupéré dans un ballon
préalablement pesé et mis en étuve pour un séchage complet. Apres séchage, la masse de

I'extrait pur est mesurée puis reconstitué dans le chloroforme.

Pour la chromatographie sur couche mince (CCM), on applique 200 pL d'extrait sur
une plaque de silice. La plaque est placée dans une cuve contenant un mélange de solvants
composé d'hexane et de diéthyléther avec un rapport de 65: 35 (v/v). La migration est laissée
se derouler pendant 45 minutes a température ambiante. Apres migration, la plaque est sechée
a I’air puis pulvérisée avec une solution révélatrice fluorescente de dichlorofluorescéine a
0,2% dans 1’éthanol qui permet d’observer les bandes de stérols sous lumiere UV (Aparicio

et Aparicio-Ruiz, 2000).

Les stérols sont alors récupérés et purifiés ; la bande correspondant aux stérols est
grattée de la plaque et est placée dans un récipient avec 5 mL de chloroforme et 30 mL d'éther
diéthylique. Apreés filtration, le solvant est évaporé a 1’aide d’un rotavapeur, puis I’extrait est

placé en étuve pour un séchage final.

Enfin, on procede a la silylation et a I’injection. Un volume de 200 pL de réactif de silylation
est ajouté a I’extrait pour dériver les stérols, facilitant ainsi leur analyse. Aprés 15 minutes,
0,5 ul de I’échantillon sont injectés dans I'appareil de mesure de chromatographie en phase
gazeuse avec un détecteur a ionisation de flamme (FID). La quantification est réalisée par
intégration des aires des pics chromatographiques correspondant aux différents sterols,
comparées a celles d’un étalon interne préalablement établie. Les résultats sont exprimés en
mg/kg (Gunstone, 2009).
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3. Echantillon de miel

L'échantillon de miel utilisé dans cette étude est de provenance de la commune
d’Adekar, située dans la région montagneuse de la wilaya de Béjaia, Algérie et est fourni par
un apiculteur local en juin 2021. Ce miel est caractérisé par une couleur brun foncé et est
extrait de maniére traditionnelle puis conservé a température ambiante dans des contenants
hermétiques, a I'abri de la lumiére et de I'humidité, afin de préserver ses propriétés physico-
chimiques et ses composés bioactifs jusqu'a sa caractérisation (Figurel0).

Figure 10. Photographie du miel étudié.

3.1. Analyse pollinique

L'analyse pollinique de 1’échantillon de miel est réalisée conformément a la méthode
de Louveaux et al. (1978) pour déterminer 1’origine botanique. Une solution a 25 % de miel
est préparée, puis centrifugée a 4500 tours/min pendant 10 minutes. Le surnageant est éliminé
et le culot est dissout dans 10 mL d'eau distillée puis centrifugé a nouveau dans les mémes
conditions. Le culot récupéré est étalé sur une lame en verre puis séché a I’étuve (30°C).
Aprés séchage, les lames sont recouvertes de gélatine glycérinée.

L'observation des grains de pollen est effectuée a l'aide d'un microscope photonique équipé
d'un objectif (G x40) et l'identification des grains de pollen est réalisée grace a la base de

données numérique de CETAM (Centre d’Etudes Techniques Apicoles de Moselle, France).

3.2. Analyses physico-chimiques du miel

Les paramétres physico-chimiques du miel analysés sont réalisés conformément aux

recommandations de Bogdanov et al. (1997). Les analyses incluent I'humidité, le pH, la
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conductivité électrique, la teneur en proline, la concentration en protéines, I'nydroxy-méthyl-

furfural (HMF) et la couleur.

3.2.1. Potentiel d’hydrogéne

Le pH est déterminé par la mesure de la concentration d'ions hydrogene libres (H*)
présents dans 1’échantillon. Avant toute mesure, le pH-metre est soigneusement étalonné a
I’aide des solutions tampons de pH connus (4, 7 et 10). Une fois I’appareil calibré, les
¢lectrodes sont immergées dans 1’échantillon liquide jusqu’a stabilisation de la lecture et la

valeur du pH est ensuite enregistrée.

Concernant le miel étudié, le pH est déterminé a partir d'une solution aqueuse préparée a une

concentration de 10 % (p/v). Pour cela, 2,5 g de miel sont dissous dans 25 mL d'eau distillée.

3.2.2. Conductivité électrique

La conductivité électrique est mesurée a 20 °C dans une solution de miel a 20 % de
matiere seche. Une masse de miel (M) est calculée en fonction de sa teneur en matiere seche
(Ms), puis dissoute dans 25 mL d'eau distillée d’une conductivité tres faible (1,43 uS/cm). La
cellule du conductimétre (Consort C931) est plongée dans la solution et la conductivité est
mesurée. Les résultats sont exprimés en milli-Siemens par centimetre (mS/cm) et sont

calculés par la formule suivante :

M_5><100
~ Ms

CE (milli siemens cm‘l) = Valeur mesurée - [(valeur mesurée x 0,032) x (T°—20°C)]

Ou:

CE : conductivité Electrique ;

M : quantité du miel a peser ;

Ms : teneur en matiére seche du miel ;

0,032 : facteur de correction ;
T° : température ambiante de la mesure en °C.

3.2.3. Humidité et indice de réfraction

La teneur en eau du miel est déterminée par la mesure de I'indice de réfraction a l'aide
d'un réfractometre Abbe. Une quantité de 2g de miel est placée dans un tube a essai puis
chauffée au bain-marie a 50 °C pour dissoudre les cristaux de sucre. Par la suite, quelques

gouttes de miel sont déposées sur le prisme du réfractomeétre préalablement étalonné avec de
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I'eau distillée. L'indice de réfraction est lu a travers 1’oculaire du réfractométre suite au
partage de la ligne horizontale entre une zone claire et obscure et est converti en pourcentage
d'’humidité en utilisant la table de Chataway a 20 °C (annexe 1). Par ailleurs, le degré de brix

est également affiché dans ce refractometre.

3.2.4. Protéines

La teneur en protéines est évaluée par la méthode colorimétrique de Bradford. Un
volume de 0,1 mL d'une solution aqueuse de miel (50 %) est mélangé avec 5 mL du réactif de
Bradford. Aprés incubation, I'absorbance est mesurée a 595 nm, la quantité de protéines est
déterminée a Il'aide d'une courbe d’étalonnage et les résultats sont exprimés en mg
d'équivalents de sérum-albumine bovine (BSA) par 100 g de miel (y= 1,13x + 0,01 ; Rz =
0,9984) (annexe 2, Figurel).

3.2.5. Proline

Le dosage de la proline est effectué sur une solution de miel a 5 % (p/v) ou 0,5 mL de
cette solution est mélangeé a de I'acide formique et de la ninhydrine a 3 %. Apres chauffage au
bain-marie a 95 °C pendant 15 minutes, la solution est diluée avec du 2-propanol et
I'absorbance est mesurée & 510 nm. La concentration en proline est calculée a partir de

I'absorbance et est exprimée en mg/kg de miel selon la formule suivante :

AE xMP x 80
AP x MP

Proline (mg/kg) =

Ou:

AE : absorbance de 1’échantillon du miel.

AP : absorbance de la solution standard de la proline.
MP : mg de proline pour la solution standard.

MA : quantité du miel.
80 : facteur de dilution.

3.2.6. Hydroxy-Méthyl-Furfural (HMF)

La teneur en HMF est déterminée en dissolvant 5 g de miel dans 25 mL d'eau distillée.
La solution est traitée avec les solutions Carrez | et Il, puis filtrée. Deux aliquotes sont
préparées : une avec de l'eau distillée et I'autre avec une solution de bisulfite de sodium.
L'absorbance est mesurée & 284 nm et 336 nm et la teneur en HMF est calculée a l'aide

d’équation suivante :
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(A284 — A336) X 149,7 X 5
M

HMF (mg/kg) =

Ou:
Azss: absorbance a 284 nm ;
Aaszs : absorbance a 336 nm ;

M : masse en grammes de I’échantillon du miel ;
149,7 : constante.

3.2.7. Couleur

La couleur du miel est déterminée par la méthode spectrométrique apres dilution d’une
quantité de 1 g de miel dans 4 mL d'eau distillée. La couleur du miel déterminé avec un
comparateur ou la gamme colorée est ajustée pour correspondre a la couleur du miel observe a

une langueur d’onde de 450 nm.

3.3. Identification et quantification des glucides par chromatographie liquide a haute

performance

La chromatographie liquide a haute performance est utilisée pour I’identification et la
quantification des glucides présents dans 1’échantillon de miel étudié, suivant la méthode

décrite par Escuredo et al. (2014).

Une quantité de 0,5 g de miel est dissoute dans 4 mL d’eau déionisée, puis filtrée a
I’aide d’un filtre seringue de 0,45 um. La solution est injectée a raison de 20 pL dans
I’appareille de chromatographie liquide haute performance (HPLC, ArcHPLC, Waters)

équipée d’un détecteur a indice de réfraction (Waters 2410).

La séparation des sucres est réalisée sur une colonne échangeuse d’ions Sugar-Pak |
(6,5 x 300 mm, Waters), maintenue & une température constante de 90 °C a 1’aide d’un
module de chauffage externe (Waters Column Heater Module). L’¢élution est effectuée en
phase isocratique, en utilisant de I’eau déionisée comme phase mobile, a un debit de 0,6

mL/min.

La quantification des sucres est faite a I’aide des courbes d’étalonnages, établies a
partir de sucres analytiques (Merk) dissous dans de I’eau déionisée, aux concentrations
comprises entre 0,1 et 0,5 mg/mL. Chaque analyse est réalisée en triplicat, afin d’assurer la

précision et la reproductibilité des résultats.
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3.4. Identification et quantification des acides aminés par chromatographie liquide a

haute performance

L’identification et la quantification des aides aminé présents dans le miel étudié est
déterminée par chromatographie liquide a haute performance, suivant la méthode décrite par
Fedeli et al. (2024). Une quantité de 1 g de miel est homogenéisée dans 2 mL d'eau distillée.
Un volume de 10 uL de la solution obtenue est dérivatisée a lI'aide du réactif fluorescent AQC
(Waters, Milford, MA, Etats-Unis) et du tampon borate 0,02 M puis injecté dans un systéme
de chromatographie liquide & haute performance (HPLC-LC1, Waters, Milford, MA, Etats-
Unis) équipé d'une colonne C18 (250 x 4,6 mm, 5 um, Agilent, Santa Clara, CA, Etats-Unis),
thermostatée a 20 °C. La détection est assurée par un détecteur de fluorescence a balayage
(470, Waters, Milford, MA, Etats-Unis), avec une excitation a 250 nm et une détection a 395
nm. Deux phases mobiles sont utilisées pour la séparation des acides aminés, la premiere est
constituée d’un mélange d’acétate de sodium/ d’eau distillée 22,9 % (p/v), d’acide
phosphorique 7,7 % (v/v) et de triéthylamine 4,1 % (v/v), tandis que la deuxiéme est
constituée d'acétonitrile 60 % (v/v). Aprés une heure du temps, la concentration de chaque
acide aminé est calculée en comparant I’aires des pic du chromatogramme obtenu a celles des
standards (WAT088122, Waters, Milford, MA, Etats-Unis) en utilisant la formule suivante :

Cs x A xXPM

Concentration en minéraux (ug/g) = s x 0,002

ou:

Cs : concentration de standard (nmol/ml) ;

A : air de pic obtenu ;

As : air de pic de standard ;

PM : poid moléculaire de chaque acide aminés ;
0.002 : facteur de conversion.

3.5. Dosage de minéraux

La détermination des teneurs du miel en eléments minéraux est réalisee par digestion
acide a l'aide d'acide nitrique et du peroxyde d'hydrogéne. Aprés incineration du miel une
quantité de 500 mg de cendre issue d’extrait de miel est digerée avec 8 mL d'acide nitrique
(HNO3 & 70 %) (Pohl, 2009).

L’échantillon est ensuite placeé dans un bloc de digestion (minéralisation) a 90 °C pendant une
heure, puis complété avec 3 mL de peroxyde d'hydrogene (H,O, a 30 %) et est soumis a une

température de 90 °C jusqu'a obtention d’une solution clair et incolor qui indique une
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digestion compléte. Apres refroidissement a température ambiante, la solution est filtrée avec
de papiers Whatman (2,5 um) puis diluée avec de I’acide chlorhydrique (HCI & 6 M) a un
rapport 1:10, avant d’étre analysée par spectrométrie d’émission optique doté d’un plasma a
couplage inductif (ICP-OES) (Thermo Fisher Scientific, Waltham, MA, USA, Series 7000).
L’appareil est controlée par un ordinateur externe utilisant le logiciel de contréle QTEGRA-

ISDS pour déterminé les concentrations en minéraux.

L’ICP-OES repose sur I’excitation thermique des ions dans I’echantillon et 1’analyse
du rayonnement émis par ces ions excites. Chaque élément émet des photons caracteéristiques,
qui sont séparés, identifiés et quantifiés par un spectrométre. La concentration de chaque
élément est déterminée par comparaison avec des courbes d’étalonnages établies a 1’aide de
dilutions en série des différents éléments minéraux. La concentration des minéraux, exprimée

en mg/kg, est calculée selon la formule suivante :

C(ice) X V X F.D
M

Minéraux (mg/kg) =

C icp : Concentration en minéraux obtenue en mg/pl.

V : Volume d’acide nitrique utilisé pour la digestion (8 mL).

F.D : Facteur de dilution (10).
M : Masse de I’échantillon initial (500 mg).

4. Antioxydants d’huile de lentisque et du miel

4.1. Extraction

Le dosage des antioxydants présents dans I'huile de lentisque et le miel nécessite une
extraction préalable des composés bioactifs, tels que les polyphénols et les flavonoides. Pour
I'nuile de lentisque, l'extraction des composés antioxydants est réalisée selon la méthode

rapportée par Achat et al. (2012).

Un échantillon de 10 g d'huile est mélangé avec 20 mL d'hexane, solvant utilise pour extraire
les lipides, et 20 mL de méthanol a 60 %, un solvant polaire sélectionné pour sa capacité a
solubiliser les polyphénols. Aprés une agitation modérée pendant 2 heures, le mélange est
centrifugé a 3800 rpm pendant 15 minutes pour séparer les phases. La phase inférieure, riche
en polyphénols, est soigneusement récupérée. Pour optimiser I'extraction, cette procédure est
répétée trois fois en utilisant du méthanol frais et les extraits combinés sont conservés pour les

analyses ultérieures.
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Quant a I'extraction des antioxydants du miel, la méthode adoptée est celle décrite par
Ouchemoukh et al. (2007). Un échantillon de 10 g de miel est dissous dans 100 mL d'eau
distillée, puis soumis a une agitation magnétique pendant 30 minutes afin de faciliter la
solubilisation des composés antioxydants. Le mélange obtenu est filtré avec du papier filtre
Whatman pour éliminer les particules solides, donnant ainsi un extrait clair, prét pour les tests

antioxydants.

4.2. Dosages des antioxydants

4.2.1. Composés phénoliques totaux

Le dosage des composes phénoliques totaux par la méthode colorimétrique de Folin-
Ciocalteu repose sur une réaction d'oxydo-réduction entre les polyphénols et les complexes
d'acides phosphomolybdiques (H3PMo,,0.,) et phosphotungstiques (H3;PW,0.,,) présents
dans le réactif. En présence de polyphénols, ces complexes subissent une réduction, passant
de leur état oxydé a un état réduit. Cela conduit a la formation d'oxydes bleus de molybdene
(MogO,3) et de tungstene (WgO,3), responsables de la coloration bleue mesurable par
spectrophotométrie. L'intensité de la couleur bleue produite est directement proportionnelle a

la concentration de polyphénols dans I'échantillon (Ribérau-Gayon et al., 1982).

La teneur en composés phénoliques est déterminée en suivant la méthode de Naithani
et al. (2006). Un volume de 0,1 mL d’extrait (d’huile ou de miel) est mélangé avec 0,1 mL de
réactif Folin-Ciocalteu dilué a 50 % (v/v). Une quantité de 2 mL de carbonate de sodium (2 %
; p/Vv) est ajoutée. Le mélange est ensuite incubé pendant 30 minutes a température ambiante,
permettant la formation du complexe coloré. Les absorbances sont mesurées a 750 nm a l'aide
d'un spectrophotometre et les teneurs en composés phénoliques de 1’huile de lentisque et
d’échantillon du miel sont exprimés en mg équivalents (E) d'acide gallique (AG) par 100 g
d’échantillons en utilisant la courbe d'étalonnage réalisée avec l'acide gallique (y = 4,9675x +

0,0407 ; R%=0,996) (annexe 2, Figure 2).

111.2.2. Flavonoides

Le dosage colorimetrique des flavonoides par la méthode au chlorure d'aluminium
repose sur une réaction de complexation entre les ions aluminium (AIR*) et les groupements
fonctionnels présents dans les molécules de flavonoides, notamment les groupes carbonyle
(C=0) et hydroxyle (-OH). Lors de cette réaction, I'ion aluminium se lie aux flavonoides,

formant un complexe stable. Ce complexe génére une coloration rosatre, dont l'intensité est
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proportionnelle a la concentration en flavonoides présents dans I'échantillon (Chang et al.,
2002).

La teneur en flavonoides est déterminée par la méthode décrite par Al et al. (2009). Un
volume de 1 mL d’extrait (d’huile ou de miel) est mélangé avec 0,3 mL de nitrite de sodium
(5 %; p/v). Apres 5 min, un volume de 0,3 mL de chlorure d'aluminium (10 %; p/v) est ajouté
pour permettre la formation des complexes avec les flavonoides. Six minutes plus tard, 2 mL
d'’hydroxyde de sodium (5 %; p/v) sont ajoutés au mélange pour neutraliser I'acidité du
mélange et stabiliser la couleur. Les absorbances sont lues a 510 nm et les résultats sont
exprimés en mg équivalents de quercétine (Q) par 100 g d’huile de lentisque ou du miel en se
référant a la courbe d'étalonnage réalisée avec de la quercétine (y = 0,416x + 0,0174 ; R2 =
0,998) (annexe 2, Figure 3).

4.3. Activités antioxydantes d’huile de lentisque et du miel

4.3.1. Pouvoir scavengeur du radical DPPH’

Le DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) est un radical libre stable dont I'électron
célibataire est délocalisé sur I'ensemble de la molécule, ce qui lui confere une couleur violette
intense avec une absorbance caractéristique a 517 nm. Lorsqu'un antioxydant, tel que les
polyphénols ou la vitamine C, est introduit dans la solution, il transfére un électron ou un
atome d'hydrogéne au radical DPPH’, provoquant sa réduction en une forme stable et non
radicalaire (DPPH-H). Ce processus entraine une diminution de la couleur violette, la solution
devenant progressivement jaune pale. La réduction du DPPH est suivie par la baisse de
I'absorbance a 517 nm (Gdilcin et al., 2003).

La capacité antioxydante par piégeage du radical DPPH est évaluée selon la méthode
décrite par Meda et al. (2005). En résumé, un volume de 0,1 mL d'extrait d'huile de lentisque
ou de la solution de miel (2,5% p/v) est mélangé avec 1 mL d’une solution éthanolique de
DPPH (6 x 107> M). L'absorbance est mesurée a 517 nm aprés 15 minutes de réaction. En
paralléle, un controle contenant les mémes volumes d’une solution de DPPH et d’éthanol
remplacant ’extrait est péparé. Le pourcentage de réduction de radical DPPH est calculé a

I'aide de la formule suivante :

C - AE
Pouvoir scavengeur DPPH(%) = —AC x 100

Ou:
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AC : absorbance du contréle ;
AE : absorbance de I'extrait.

La concentration réductrice médiane (ICso) représente la concentration d’extrait
nécessaire pour réduire 50 % de radicaux DPPH' présents dans 1’extrait. Elle est obtenue en
tracant la courbe du pourcentage de réduction des radicaux DPPH' en fonction des
concentrations croissantes de 1’échantillon testé, puis en interpolant la valeur correspondant a
50 % d’inhibition. Plus la valeur de I'ICso est faible, plus I’activité antioxydante de

I’échantillon est ¢élevée. Les résultats sont exprimés en pourcentage.
111.3.2. Pouvoir scavengeur de radical ABTS

L'ABTS (2,2'-azinobis-(3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonate)) est un radical cation
couramment utilisé pour mesurer l'activité antioxydante. Initialement, ce radical présente une
couleur bleu-vert et une absorbance caractéristique a 734 nm. Lorsqu'il est mélangé avec du
persulfate de potassium, des radicaux libres d’ABTS se forment par arrachement d’un
¢lectron a un atome d’azote de I'ABTS, entrainant ainsi la décoloration de la solution. En
présence d'antioxydants, ces radicaux cationiques ABTS' interagissent avec des donneurs
d'électrons, conduisant a la formation d'un radical neutre ABTS et & une diminution de
I'absorbance proportionnelle a la concentration d'antioxydants dans I'échantillon (lIsla et al.,
2011).

L'activité de réduction du radical ABTS™ est déterminée par la méthode décrit par Re
et al. (1999). Un volume de 0,1 mL de la solution du miel (2,5 % ; p/v) ou d’extrait d’huile
de lentisque est melangé avec 1 mL de la solution d’ABTS (7 mM).

L’absorbance est lue a 734 nm aprés 7 min d’incubation. En paralléle, un contrdle
contenant les mémes volumes d’une solution d’ABTS et d’eau distillé remplagant 1’extrait est

péparé. Le pourcentage de réduction est calculé selon la formule suivante :
. ) . AC - AE
(%)de pouvoir de réduction ABTS = —aC x 100
ou :

AC : absorbance du contréle ;
AE : absorbance de I'extrait.

111.3.3. Pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur repose sur la réduction du chlorure ferrique (FeCls) en chlorure

ferreux (FeCl,) en présence d'un agent chromogeéne tel que le ferricyanure de potassium
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[KzFe(CN)e], dans un milieu acidifié par I'acide trichloroacétique. La réduction du fer
développe une coloration verte dont l'intensité est directement proportionnelle a la capacité
antioxydante de I'échantillon. L'absorbance de la solution, mesurée par spectrophotométrie a
700 nm, reflete la puissance réductrice de I'échantillon ; ainsi, une absorbance élevée indique
une forte activité réductrice, témoignant de la capacité de I'échantillon a agir efficacement

comme agent réducteur (Gulcin et al., 2005).

L’évaluation du pouvoir réducteur est réalisée selon la méthode décrite par Oyaizu
(1986). Pour ce faire, 0,5 mL d’extrait d’huile de lentisque ou de miel a 5 % est mélangé avec
0,5 mL de tampon phosphate (0,2 M, pH 6,6) et de 0,5 mL d’hexacyanoferrate de potassium a
1 % (agent chromogéne). Apres une incubation de 20 minutes au bain-marie a 50 °C, une
quantité¢ de 0,5 mL d’acide trichloracétique a 10 % est ajouté au mélange. Ensuite, 100 pl de
chlorure ferrique (FeCls, 0,1 %) est ajouté a 0,5 mL du mélange dilué avec 0,8 mL d’eau
distillée. Aprés 10 minutes d’incubation, 'absorbance est mesurée a 700 nm. Une courbe
d’étalonnage est réalisée avec 1’acide gallique et les résultats sont exprimés en milligrammes
d'équivalent d'acide gallique par 100 g d’échantillon (mg EAG / 100 g) (y = 4,48x + 0,0262 ;
R? = 0,998) (annexe 2, Figure 4).

111.3.4. Pouvoir réducteur ferrique (FRAP)

Le test FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) mesure la capacit¢ d’un

echantillon a réduire le fer ferrique (Fe3*) en fer ferreux (Fe2*) dans un milieu acide.

L’ion ferreux formé génére un complexe coloré avec le réactif TPTZ (2,4,6-tris(2-pyridyl)-s-
triazine). En présence des antioxydants, le complexe tripyridyletriazine ferrique (Fe** TPTZ)
est réduit en sa forme tripyridyletriazine ferreux (Fe** TPTZ). Suite a la réaction de
réduction, il en résulte une couleur bleue-violette dont I'absorbance est mesurée a 593 nm. La
quantité d'ion ferreux produite est proportionnelle a I'activité antioxydante de I'échantillon
(Benzie et al., 1996).

Le pouvoir réducteur du fer (FRAP) est mesuré en mélangeant 0,5 mL d'extrait d’huile
de lentisque ou de miel (2,5 %; p/v) avec 0,75 mL de réactif FRAP qui est préparé par un
mélange de tampon acétate de sodium (300 mM ; pH 3,6), TPTZ (10 mM) et de chlorure
ferrigue (20 mM) avec un rapport 10: 1: 1 (Alvarez-Suarez et al., 2010). L'absorbance est
enregistrée a 593 nm apres incubation dans un bain-marie pendant 5 min a 37°C et les

résultats sont exprimés en mg équivalents d’acide gallique par 100 g d'échantillon en utilisant
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la courbe d'étalonnage de I'acide gallique (y = 5,4x + 0,0924 ; R® = 0,999) (annexe 2, Figure
5).

111.3.5. Test au phosphomolybdate

La méthode du phosphomolybdate repose sur la réduction des ions molybdate (Mo®*)
en ions molybdéne (Mo>*) par les antioxydants présents dans un échantillon, ce qui permet

d’évaluer la capacité antioxydante globale.

Les ions molybdate, initialement présents sous forme d’oxyanions [MoO,]?", interagissent
avec les antioxydants, qui transférent des électrons, réduisant ainsi les ions Mo®* en Mo>*. Ce
processus de réduction engendre la formation d’un complexe phosphomolybdate, ou le
molybdéne réduit est caractérisé par une couleur verte intense mesurée par spectrophotométrie
a 695 nm. Le degré de coloration est proportionnel a la capacité antioxydante de I'échantillon
(Prieto et al., 1999).

Le pouvoir réducteur du phosphomolybdate est évalué en mélangeant 0,1 mL d'extrait
avec 1 mL de réactif phosphomolybdate, composé de 0,6 M d'acide sulfurique, 28 mM de
phosphate de sodium et 4 mM de molybdate d'ammonium. Apres avoir incubé le mélange a
90 °C pendant 1 heure, lI'absorbance est mesurée a 695 nm. Les résultats obtenus sont
exprimés en mg d'équivalents d'acide gallique par 100 g d'échantillon (mg EAG/ 100g)
utilisant une courbe d'étalonnage de l'acide gallique. (y = 3,695x + 0,0035 ; Rz = 0,997)
(McAnalley et al., 2003) (annexe 2, Figure 6).

111.3.6. Capacité réductrice cuivrique

La capacité réductrice cuivrique ou le test CUPRAC (Cupric Reducing Antioxidant
Capacity) évalue la capacité antioxydante d’un échantillon, tel que 1’huile de lentisque ou le
miel, a réduire les ions cuivriques (Cuz*) en ions cuivreux (Cu*) dans une solution neutre. En
présence d'antioxydants, les ions Cu2* sont réduits par le réactif neocuproine, formant un
complexe cuivreux-neocuproine (Cu*-neocuproine), qui se caractérise par une couleur jaune
orangé. L'absorbance de ce complexe est mesurée a 450 nm et Il'intensité de la coloration est
proportionnelle a la quantité d'ions cuivreux produits. Une absorbance plus élevée indique une

activité antioxydante plus forte de 1’échantillon testé.

La capacité reductrice cuivrique est déterminée selon la méthode d*Apak et al. (2004).

Pour cela, un volume de 300 pL de chlorure de cuivre (1) (1072 M) est mélangé avec 300 pL
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d'acétate d'ammonium (1 M) et 300 pL de néocuproine (7,5 x 1073 M). Ensuite, un volume de
150 pL d’extrait d’huile ou de la solution de miel (2,5 %) est ajouté a ce mélange. La réaction
est laissee au repos pendant 30 minutes a I'obscurité. L'absorbance du complexe formé est
ensuite mesurée a 450 nm. Les résultats sont exprimés en mg d'équivalents Trolox par 100 g
d’échantillon (mg ETR/ 100g) en utilisant une courbe d'étalonnage réalisée avec le Trolox (y
=15,27x + 0,030 ; R2=0,996) (annexe 2, Figure 7).

111.3.7. Test ferrozine

Le test ferrozine évalue la capacité d’un échantillon a chélater les ions ferreux (Fe?*),
inhibant ainsi leur participation a des réactions pro-oxydantes. Lorsque 1’extrait est mélangé
avec des ions ferreux et la ferrosine, un complexe Fe2*-ferrozine coloré se forme. La ferrozine
se lie aux ions FeZ* pour générer une coloration rose. Cependant, la présence d'agents
chélateurs comme ceux contenus dans le miel et I'huile de lentisque réduit la formation de ce
complexe, ce qui se manifeste par une atténuation de la couleur. La capacité chélatrice est
quantifiée par la mesure de la diminution de I'absorbance a 562 nm, ou un pourcentage élevé
de chélation indique une forte capacité antioxydante de I'échantillon (Decker et Welch,
1990).

La capacité chélatrice du Fe2* par les échantillons d’huile de lentisque ou de miel est
évaluée selon la méthode décrite par Wang et al. (2008). Un volume de 0,5 mL d'une solution
de miel a 25 % (p/v) ou d’extrait d’huile 25 % (m/v) est mélangé avec 0,05 mL de chlorure
de fer (11) a2 mM et 1,6 mL de méthanol.

Apreés une incubation de 5 minutes, un volume de 0,1 mL d'une solution méthanolique de
ferrozine a 5 mM est ajouté au mélange. Une fois la solution incubée pendant 5 minutes
supplémentaires, I'absorbance est mesurée a 562 nm. L'activité chélatrice des échantillons est

ensuite calculée en utilisant la formule suivante :

A E
Activité chélatrice de fer (%) = —ac x 100

Ou:

AC : absorbance du contréle ;
AE : absorbance de I'extrait.
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4.4. Activité antibactérienne d’huile de lentisque et du miel

L'évaluation de I'activité antimicrobienne de I'huile de lentisque et du miel est réalisée
a l'aide de la méthode de diffusion en milieu solide avec des puits. Cette technique est
couramment utilisée pour tester I'efficacité des substances antimicrobiennes contre des
microorganismes pathogeénes. Pour cette étude, trois souches bactériennes sont choisies en
raison de leur importance clinique : Escherichia coli (ATCC 25922), Pseudomonas
aeruginosa (ATCC 27853), et Staphylococcus aureus (ATCC 25923). Elles sont fournies par
le laboratoire de microbiologie de I’hdpital de Jijel. Ces bactéries sont responsables
d'infections courantes et résistantes, ce qui justifie leur utilisation dans I'évaluation de

nouveaux agents antimicrobiens naturels.

Avant de procéder aux tests, les bactéries sont cultivées sur des boites de Petri
contenant un milieu de gélose nutritive. Une fois les cultures obtenues, des suspensions
bactériennes standardisées sont préparées dans une solution saline stérile, ajustées a 0,5 de
I’échelle de Mc Farland, correspondant a une concentration approximative de 1,5 x 10°
UFC/mL. Cela permet d'assurer une densité bactérienne homogene et une couverture
uniforme sur les milieux gélosés, essentielle pour des résultats fiables et reproductibles
(McFarland, 1907).

Sur chaque boite de petri inoculée avec de la gélose Mueller-Hinton, des puits de 6
mm de diamétre sont creusés a ’aide d’un emporte-piéce stérile. Ces puits servent de
réservoirs pour les extraits testés. Pour chaque échantillon, quatre puits sont remplis avec des
solutions de miel ou d'huile de lentisque a différentes concentrations (25 %, 50 %, 75 %, et
100 %). Les extraits sont préalablement dilués dans une solution saline stérile pour obtenir les
concentrations souhaitées. En paralléle, un contrble négatif (solution saline seule) est utilisé
afin de garantir que les zones d'inhibition observées résultent bien de I'activité
antimicrobienne des extraits testés et non d'autres facteurs (Rios et al., 1988).

Apreés avoir introduit les extraits dans les puits, les boites de Petri sont placées a 4 °C
pendant deux heures pour permettre une diffusion préliminaire des substances dans le milieu
gélosé. Cette phase de pré-diffusion est cruciale pour optimiser la distribution uniforme des
extraits autour des puits avant le début de la croissance bactérienne (Perez, 1990). Ensuite, les
boites sont incubées a 37 °C pendant une durée de 24 a 48 heures, selon la vitesse de

croissance des souches bactériennes. Cette temperature est idéale pour favoriser une
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croissance bactérienne rapide et évaluer avec précision l'activité des substances testées
(Balouiri et al., 2016).

Apreés la période d'incubation, I'efficacité des extraits antimicrobiens est évaluée par
I'observation des zones d'inhibition formées autour des puits. Ces zones correspondent a des
cercles dépourvus de croissance bactérienne, indiquant l'action des extraits sur les
microorganismes. Le diamétre de chaque zone d’inhibition est mesuré a I’aide d’un pied a
coulisse numérique, pour une précision millimétrique. Trois répétitions indépendantes sont
effectuées pour chaque concentration afin de garantir la reproductibilité des résultats et

minimiser les erreurs expérimentales.

Le diamétre des zones d'inhibition est mesuré en millimétres (mm) pour évaluer
I'efficacité antimicrobienne des extraits contre les souches bactériennes testées. Plus ces zones
sont larges, plus 1’activité antimicrobienne de I’extrait est puissante. Cette analyse permet de
classer les extraits selon leur potentiel antimicrobien et d'identifier la concentration optimale
nécessaire pour inhiber la croissance des microorganismes étudiés, assurant ainsi une

utilisation pratique et efficace des substances naturelles (Humphries et al., 2021).

5. Echantillons de margarines élaborées

5.1. Elaboration des margarines enrichies en huile de P. lentiscus et en miel

Les margarines sont élaborées au sein du laboratoire de recherche et développement
du compléxe alimentaire SPA Cevital de Bejaia (Algérie). Le processus de fabrication suit un
protocole de I’entreprise en deux phases distinctes : une phase lipidique et une phase aqueuse,

chacune étant préparée séparément.

5.1.1. Phase lipidique

La phase lipidique se compose d’huiles de base de margarine (huile de palme, huile de
tournesol et huile de soja) chauffées a 70°C sur une plaque chauffante sous agitation modéree
pour assurer I'nomogénéité des composants. A ce mélange, I'huile de lentisque est ajoutée
selon différentes formulations prévues. Cing margarines sont préparées avec des
concentrations croissantes d'huile de lentisque afin d’évaluer ’effet de doses croissantes sur
les caractéristiques de la margarine : 2% (M1), 5% (M2), 10% (M3) et 15% (M4), ainsi qu’un
témoin sans ajout d'huile de lentisque (MC). L'émulsifiant (Iécithine) est ensuite incorpore
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progressivement a une température maintenue a 43°C, sous agitation continue, pour garantir

une bonne incorporation dans la phase lipidique.

5.1.2. Phase aqueuse

La phase aqueuse est préparée en dissolvant 0,25 g de sel, 0,4 mL d'acide lactique et
22 mL de lait dans de l'eau déionisée. Cette solution permet de créer une base aqueuse

équilibrée en termes de pH et de minéralité.

Le miel d’abeille est ajouté a hauteur de 0,5%. Le taux d’incorporation du miel
d’abeille (0,5 %) est déterminé sur la base des résultats obtenus d’IC50 déterminé avec le test
DPPH. L’ajout du miel a pour objectif d’apporter ses propriétés antioxydantes et stabilisantes
a la formulation. Aucune des deux phases lipidique et aqueuse ne contient de conservateurs,

conformément a la méthodologie adoptée visant a limiter 1’ajout d'additifs chimiques.

5.1.3. Emulsion et cristallisation

L'émulsion des deux phases (lipidique et aqueuse) est réalisée dans un récipient en

acier inoxydable en utilisant un appareil Ultra-Turrax (T25 Basic).

La vitesse de rotation est fixée a 13 500 tours par minute (rpm) et le mélange est agité pendant
10 minutes a une température contrélée de 45°C. Cette étape garantit une dispersion uniforme
des gouttelettes de la phase aqueuse dans la phase lipidique, assurant ainsi la formation d'une
émulsion stable et garantissant la texture homogene et la stabilité des margarines lors du

stockage et de I'utilisation.

Le processus de cristallisation est ensuite initié dans un cristallisoir contenant de I'eau
froide et de la glace, a une température contrélée de 0,5°C. Ce refroidissement rapide favorise
la solidification et la cristallisation des graisses, conférant ainsi a la margarine sa texture
finale (Figure 11).
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Controle M1 M2 M3 M4
Figure 11 : Photographies des différentes margarines formulées avec d'huile de P.
lentiscus et le miel (M1 : 2%, M2 :5%, M3 :10%, M4 :15% d’huile de lentisque et 0,5% de miel pour
toutes les margarines. Le contrdle ne contient ni de miel ni d’huile de lentisque).

5.1.4. Conditionnement

Aprés la cristallisation, les margarines sont immédiatement conditionnées pour
éviter toute altération de leur texture ou de leurs propriétés physico-chimiques. Le
conditionnement est réalisé dans des emballages hermétiques, spécifiquement congus pour
limiter I'exposition a I'air et a la lumiere, deux facteurs susceptibles d'accélérer I'oxydation des

lipides.

Les échantillons sont ensuite stockés une partie a une température de réfrigération (4°C) et
une autre serie a 30°C jusqu'a I'analyse des propriétés finales, incluant la stabilité oxydative,

les tests sensoriels et I’activité microbiologique.

5.2. Analyses physicochimiques des margarines élaborées

5.2.1. Détermination du potentiel d’hydrogéne

Le potentiel d’hydrogéne de la margarine est mesuré spécifiquement dans sa phase
aqueuse. Un échantillon représentatif de chaque margarine est légérement chauffé jusqu’a

séparation des deux phases (lipidique et aqueuse).

Par la suite, la phase aqueuse est soigneusement prélevée puis son pH est mesuré a 1’aide d’un
pH-meétre préalablement calibré (McClements, 2004).
5.2.2. Détermination du taux d’humidité

La teneur en eau de la margarine est déterminée par la méthode gravimétrique qui
repose sur la mesure de la perte de masse d'un échantillon aprés chauffage a une temperature

de 103°C + 2°C. Cette méthode permet de provoquer I'évaporation de I'eau contenue dans
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I'échantillon jusqu'a son élimination compléte, conformément aux recommandations d’1SO-

662. (2016). La perte de masse est ensuite exprimée en pourcentage de la masse initiale.

Pour cette analyse, une masse de 2 g de chaque échantillon de margarine est pesée
dans un bécher préalablement séché, refroidi dans un dessiccateur, puis pesé avec précision
(mo). Le bécher contenant I'échantillon est placé dans une étuve a 103°C pendant une durée

d'une heure, permettant I'évaporation de I'eau contenue dans la margarine.

Aprés chauffage, le bécher est a nouveau refroidi dans un dessiccateur pour éviter la
réabsorption d'’humidité, puis il est pesé (m;). La teneur en eau (H%) est calculée selon
I'équation suivante :

(m0 + m1) — m2

Humidité (%) = 1 x 100

Ou:

My : masse du bécher vide (g) ;
m; : masse de la margarine analysée (g) ;
m, : masse du bécher et de I'échantillon apres chauffage (g).

5.2.3. Détermination de P’acidité

L'acidité de la margarine est déterminée par titrage avec une solution d'hydroxyde de
sodium (NaOH) a 0,1 N, en présence de phénolphtaléine comme indicateur. Le protocole
expérimentale utilisé est celui déja décrit pour déterminer 1’acidité d’huile de lentisque (ISO
660:2009).

5.2.4. Détermination de la teneur en sel

La teneur en chlorure de sodium (NaCl) dans la margarine formulée est déterminée par
la méthode de Mohr qui est une technique de titrage par précipitation. Cette méthode repose
sur la réaction des ions chlorure (CI7) avec une solution de nitrate d'argent (AgNO3) en milieu
neutre pour former un précipité blanc d'AgCl. L'équivalence est détectée a l'aide d'un
indicateur de chromate de potassium (K,CrO,), qui réagit avec I'excés d'ions argent (Ag™¥)
pour former un précipité rouge brique de chromate dargent (Ag,CrO,) (Ohtsuki et al.,
2013).

Equation : Ag® (aqueux) + Cl" (aqueux) w AgCl (solide) (précipité blanc) (1)
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Repérage de I'équivalence :

Equation : 2Ag+ + CrQay- ==p Aq>CrO4 (précipité rouge brique) Chromate d'argent. (2)

Pour effectuer cette analyse, une masse de 5 g de margarine est dissoute dans 100 mL d’ecau
distillée préalablement chauffée a 100°C (I1SO-15648. 2004). Aprés refroidissement du
mélange, quelques gouttes de solution de chromate de potassium (indicateur coloré) sont
ajoutées. Le titrage est réalis¢ a 1’aide d’une solution de nitrate d'argent (AgNO3 0,1 N)
jusqu'a I'apparition d'une couleur rouge brique, indiquant la fin de la réaction. Le volume de la
solution de nitrate d'argent consommé est releve et la tencur en sel (NaCl) dans 1’échantillon

de margarine est calculée a I'aide de la formule suivante :

100

V x N x M(NacCl)
Teneur en sel(%) = = X

ou:

TS (%) : teneur en sel, exprimée en pourcentage ;

V : volume de nitrate d'argent utilisé lors du titrage (mL) ;
N : normalité de la solution de nitrate d'argent (0,1 N) ;

e Mpacr : masse molaire de NaCl (58,5 g/mol) ;

e m: masse de I’échantillon de margarine (5 g).

5.2.5. Test de point de fusion

Le point de fusion correspond a la température a laquelle la matiere grasse solidifiée
dans un tube capillaire se ramollit jusqu'a remonter dans le tube. Ce phénomeéne se base sur le
passage de 1’état solide a 1’état liquide de la matiére grasse sous I’effet de la chaleur, a une

certaine température (maximum 37°C) (Rossell, 1986).

Pour déterminer le point de fusion, une quantité de chaque margarine élaborée est d’abord
fondue dans un bécher, puis la phase grasse est filtrée. Cette derniere est ensuite aspirée par
capillarité dans deux tubes capillaires en verre sur une hauteur d’environ 1 a 2 cm. Les deux
tubes sont maintenus en position verticale a l'aide d'une pince en bois, puis refroidis au
congélateur pendant quelques minutes. La pince est ensuite suspendue aux bords d’un bécher
de facon a immerger les tubes capillaires, contenant la margarine solidifiée, dans de I’eau

osmosée chauffée progressivement au bain-marie.

La margarine liquéfiée commence a remonter dans les tubes capillaires, et la
température est soigneusement observée et notée lorsqu’elle apparait sur le thermometre.
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Cette température correspond au point de fusion de la margarine, exprimée en degrés Celsius
(°C) (1SO-6321. 2002).

5.2.6. Détermination de la couleur

La couleur de la margarine est mesurée a l'aide d'un colorimétre Lovibond PFX880, un
appareil couramment utilisé pour I'évaluation visuelle de la couleur des corps gras et des
produits alimentaires. La détermination de la couleur est un parametre essentiel pour
I'évaluation sensorielle et la qualité visuelle de la margarine, car elle reflete non seulement la

composition en pigments mais aussi les procédés de transformation.

Le principe de la méthode d’1SO-27608. (2010) repose sur la comparaison visuelle de
la couleur de I'échantillon avec une échelle de couleurs standardisees. L'appareil Lovibond
utilise un systéme de disques colorimétriques calibrés, représentant différentes intensités des
couleurs jaune, rouge et bleu, les trois composantes principales de la couleur dans les corps

gras.

Pour cette analyse, chaque échantillon de margarine est d'abord fondu a une
température controlée afin d'éliminer toute hétérogénéité dans la phase solide. Une fois
liquéfiée, la margarine est versée dans une cuve en verre propre, spécifiquement congue pour
l'appareil Lovibond, jusqu’a une hauteur standard de 10 a 15 mm, assurant ainsi une bonne
diffusion de la lumiére a travers 1’échantillon. La cuve est ensuite placée dans le colorimétre
Lovibond. La détermination de la couleur est effectuée par ajustement des disques
colorimétriques rouges, jaunes et bleus, jusqu’a ce que la couleur percue dans 1’appareil
corresponde a celle de 1’échantillon de margarine. Les valeurs obtenues pour chaque
composante (rouge, jaune, bleu) sont notées et permettent de définir la couleur de la

margarine en unités Lovibond.

La formule finale de couleur est exprimée sous forme de trois chiffres correspondant
aux intensités de chaque composante colorimétrique : Lovibond 4R/30J/0B (rouge, jaune,
bleu). Ces résultats permettent une standardisation précise de la couleur de la margarine, et

sont essentiels pour assurer la conformité avec les spécifications du produit fini.
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5.2.7. Détermination du taux de solides (SFC) par Résonance Magnétique Nucléaire

(RMN)

La teneur en corps gras solides (Solid Fat Content, SFC) est déterminée a I'aide d'un
spectrométre de résonance magnétique nucléaire (RMN) a basse résolution, de type Minispec
mqg 20 (Allemagne). Cette méthode rapide et non destructive permet de quantifier la
proportion de corps gras solides dans la margarine, un parameétre crucial pour comprendre ses

propriétés rhéologiques et sa texture.

La mesure repose sur la détection des composés liquides contenant de I'hydrogene au sein de
I'échantillon, par I'intermédiaire de la RMN a basse résolution et a ondes pulsées. L'appareil
doit étre préalablement étalonné avec un échantillon de matiere grasse similaire a celle
analysée, car il est sensible a la nature du corps gras. La méthode ne peut donc étre appliquée
a des échantillons contenant des corps gras inconnus, notamment ceux issus de graines

oléagineuses non caractérisées (Fennema, 1996).

Le principe de la méthode d’1SO-8292-1. (2008) consiste a tempérer I'échantillon de
margarine a une température spécifique, puis a le stabiliser avant chaque mesure. Les
températures de mesure sont de 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, et 40°C.

Apres stabilisation électromagnétique dans le champ magnétique statique du spectromeétre
RMN, une impulsion de radiofréquence a 90° est appliquée. Le signal de décroissance de
magnétisation des protons dans la phase liquide est alors mesuré. La quantité de corps gras
solides est calculée par rapport a un échantillon étalon constitué entiérement de corps gras
liquides.

La méthode standard indirecte consiste a introduire la phase grasse de la margarine dans des
tubes capillaires remplis a hauteur de 3 cm. Ces tubes sont ensuite incubés a différentes
températures : 100°C pendant 15 minutes, puis 60°C pendant 5 minutes, et enfin a 0°C
pendant 60 minutes. Aprés cette préparation, les tubes sont successivement stabilisés a 5, 10,
15, 20, 25, 30, 35 et 40°C, avec une lecture de la teneur en solides a chaque température. Les
résultats obtenus sont exprimés en pourcentage de solides (%), et sont fournis

automatiquement par le logiciel du spectrometre RMN.
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5.2.8. Identification et quantification des acides gras des margarines élaboreées par

chromatographie en phase gazeuse

L’analyse chromatographique des acides gras présents dans les margarines formulées
est réalisée par la chromatographie en phase gazeuse. La procédure détaillée relative a
I’analyse chromatographique des acides gras est apporté dans la section consacrée a 1’analyse

chromatographique des acides gras d’huile de lentisque (page 46).

Les résultats issus de cette analyse permettent d’identifier et de quantifier les différents acides

gras présents dans les margarines elaborées.
5.3. Analyses de stabilité des margarines élaborées

5.3.1. Indice de peroxyde

L’évaluation de I’oxydation primaire des margarines élaborées est réalisée par la
mesure de I’indice de peroxyde. La méthode appliquée est celle décrite par la norme 1SO
3960 (2007), précédemment détaillée dans I’analyse d’indice de peroxyde d’huile de lentisque
(dans la page 44). Ce test est répété chaque semaine pendant 12 semaines pour les margarines
conservées a 4°C, dans le but de suivre la stabilité oxydative du produit au cours d’un
stockage réfrigéré. Les résultats sont exprimés en milléquivalents d’oxygéne actif par

kilogramme de matiere grasse.

5.3.2. Test de Schaal

Le test de Schaal est une méthode de vieillissement accéléré qui permet de suivre

I'évolution de 1'oxydation des mati¢res grasses en I’exposant a une température contr6lée de
30°C.

Ce test repose sur la mesure réguliére de l'indice de peroxyde une fois par semaine pendant
une periode de 12 semaines. Le principe de la méthode est basé sur la formation de
peroxydes dans les échantillons incubés, ces derniers oxydant I'iodure de potassium en milieu
acide. L'iode ainsi libéré est titré par une solution de thiosulfate de sodium, permettant de
quantifier les peroxydes formés et donc le degré d'oxydation des lipides. Plus l'indice de
peroxyde est éleve, plus I'échantillon est oxyde, ce qui traduit une détérioration de la qualité
des lipides (Anwar et al., 2006).
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Les échantillons de margarine étudiés sont préparés et incubés dans une étuve a 30°C
pendant trois mois. Chaque semaine, un prélevement est effectué pour mesurer l'indice de

peroxyde conformément a la méthode qui est décrite précédemment d’1SO-3960 (2007).

5.3.3. Rancimat

Le test de Rancimat est une méthode utilisée pour évaluer la stabilité oxydative des
lipides en mesurant la durée nécessaire avant le declenchement de I'oxydation rapide des
graisses sous 1’effet de la chaleur et de I’oxygene. Cette technique permet de déterminer la

résistance des margarines a I’oxydation en conditions accélérées (Mathdus. 1996).

Pour réaliser cette analyse, une aliquote de 3 g de margarine est introduite dans le
réacteur du dispositif Rancimat (modéle Metrohm 743). L’appareil est configuré pour
chauffer I'échantillon a une température de 100°C tout en le soumettant a un flux d’air
constant de 10 L/h. Pendant cette phase, les produits d'oxydation volatils générés sont
transportés par le flux d'air et dirigés vers une cellule de conductivité contenant 50 mL d'eau
distillée. Ces produits réagissent avec I'eau, provoquant une augmentation de la conductivité
qui est enregistrée en continu (1SO-6886. 2006).

L’appareil Rancimat mesure le temps d’induction, c’est-a-dire la durée avant
I'accélération significative de I'oxydation lipidique qui est exprimé en heures. Ce paramétre
fournit une estimation directe de la stabilité oxydative de la margarine analysee.

Une valeur ¢élevée du temps d’induction indique une meilleure résistance a 1'oxydation, et
donc une plus longue durée de conservation du produit. Cette méthode est particulieérement
appréciée pour sa fiabilité et sa reproductibilité dans I’étude de la stabilité oxydative des
produits gras, contribuant ainsi a I’évaluation de la qualité et de la durabilité des margarines

formulées (Math&us. 1996).

5.3.4. Extinction spécifique K270 nm et K232 nm

Le suivi de I’oxydation lipidique dans les échantillons de margarines enrichies repose
¢galement sur la mesure de 'extinction spécifique a des longueurs d’ondes précises, a savoir
232 nm et 270 nm. A 270 nm, I’extinction spécifique permet d'estimer les niveaux de
peroxydes et des triénes conjugués, tandis qu'a 232 nm, elle fournit des indications sur la
présence de produits d'oxydation secondaires, notamment les diénes conjugues (Sadoudi et
al., 2014).
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Le protocole expérimental consiste a dissoudre 0,1 g de margarine dans 10 mL de
cyclohexane pur, un solvant non polaire assurant une bonne solubilité des fractions lipidiques.

Les mesures d’absorbances sont effectuées a 1’aide d’un spectrophotométre UV-visible.

Un blanc constitué¢ uniquement de cyclohexane est utilisé pour corriger I’absorbance de fond.
Les analyses sont réalisées aux semaines (S1) et (S12) sur des échantillons conservés a 4 °C et
30 °C afin de suivre 1’évolution de 1’oxydation en fonction du temps de stockage et de la

température. Les extinctions spécifiques sont calculées selon la formule suivante :

As — Ab

Extinction spécifique (K) = L X C

Ou:

K232, K270 : I’extinction spécifique a la longueur d’onde de 232 nm et de 270 nm ;
As : I’absorbance de la solution d’échantillon ;

Ab : ’absorbance du blanc ;

L : la longueur du trajet optique, fixéea 1 cm;

C : la concentration de 1’échantillon (1%).

5.3.5. Test de tiubarbituric acides (TBARS)

Le test des substances réactives a l'acide thiobarbiturique (TBARS) est une autre
méthode analytique utilisée pour évaluer I'oxydation des graisses en quantifiant la production
de malondialdéhyde (MDA), qui représente l'un des principaux produits finaux de I'oxydation
lipidique. Le MDA, produit lors de la dégradation des acides gras insaturés, interagit avec
I'acide thiobarbiturique pour former un complexe coloré rouge, permettant ainsi une mesure

précise de I'oxydation des lipides (Papastergiadis et al., 2012).

Pour réaliser ce test, 20g d’échantillon de margarine sont préparés par dilution dans 20 mL
d’acide trichloracétique TCA (20%), puis sont centrifugés 400 tour/15min. Par la suite, 2 mL
du surnageant sont mélangés avec 2 mL d’une solution d'acide thiobarbiturique a 20mM. Le
mélange est ensuite soumis a un chauffage doux pour favoriser la réaction entre le MDA et
I'acide thiobarbiturique. Apres incubation pendant 10 min, la solution est refroidie et est
additionnée de 5 mL de butanol puis centrifugé a 1500/10min. L'absorbance du complexe
formé est mesurée a 532 nm a l'aide d'un spectrophotomeétre. Les résultats sont exprimés en

milligrammes de MDA par kilogramme de margarine, selon la formule suivante :
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(As — Ab) X F
X C

mg MDA Kg~1 = -

ou:

As : absorbance de I'échantillon ;

Ab : absorbance du blanc ;

F : facteur de dilution ;

C : coefficient qui varie selon le spéctrophotométre utilisé (345.3) ;
m : masse de I’échantillon en kg.

5.4. Analyses microbiologiques des margarines élaborées

Les risques de contamination microbiologique dans la margarine proviennent
principalement de la phase aqueuse, tandis que les huiles créent un environnement
défavorable au développement des bactéries. Le lait, méme pasteurisé, peut également servir

de milieu de culture pour des micro-organismes introduits accidentellement dans le produit.

L’eau présente dans la margarine constitue ainsi le principal vecteur de prolifération
microbienne. Pour évaluer cette contamination, des analyses microbiologiques gquantitative et
qualitative sont réalisées au cours des premieres semaines de stockage, a partir d'une solution
mére de margarine et de ses dilutions décimales (107t et 1072), préparées selon la méthode

conventionnelle avec de I'eau physiologique stérile.

Le dénombrement des germes aérobies mésophiles est effectué conformément a la
norme 1SO 4833. (2008) sur gélose PCA (Plate Count Agar). La gélose, fondue dans un bain-
marie puis refroidie a 45°C, est utilisée pour l'inoculation en masse des échantillons dilués.
Les boites sont ensuite incubées a 37°C pendant 72 heures. Les résultats positifs se

manifestent par I’apparition de colonies blanches sur les boites de Pétri.

La recherche de levures et de moisissures est réalisée selon la norme 1SO 21527 — 2.
(2008), en utilisant de la gélose OGA (Oxytetracycline Glucose Agar). Apres solidification,
les échantillons sont inoculés sur la gélose par étalement en surface, puis les boites sont
incubées a 30°C pendant 72 heures. Un résultat positif est identifié par 1’apparition de
colonies rondes et opaques, caractéristiques des levures et moisissures, susceptibles d'altérer

la qualité organoleptique du produit.

Pour détecter la présence de coliformes et d'Escherichia coli, les échantillons sont

inoculés sur les milieux VRBL (Violet Red Bile Lactose), conformément a la norme 1SO

75



Chapitre | : Matériel et méthodes.

7251. (2005). L'inoculation est réalisée en double couche, suivie d'une incubation a 44°C
pendant 24 a 48 heures. Un résultat positif se manifeste par la formation de colonies violettes-
rouges, indiquant la croissance de coliformes et d'E. coli.

La recherche de Staphylococcus aureus est réalisée selon la norme I1SO 6888-1.
(2003), avec utilisation de la gélose BP (Baird-Parker). L'inoculation en masse est suivie
d'une incubation a 37°C pendant 24 a 48 heures. Les résultats positifs se manifestent par
I’apparition de colonies noires entourées d'un halo clair, indiquant la présence de cette

bactérie pathogene.

La détection de Salmonella enterica est effectuée conformément a la norme 1SO 6579.
(2002), avec utilisation de la gelose SFB (Sulfite Férisséne Bouillon). Apres inoculation en

masse, les échantillons sont incubés a 37°C pendant 24 a 48 heures.

Un résultat positif se manifeste par la formation de colonies vertes avec un centre noir,

indiquant la présence de Salmonella dans 1’échantillon.

5.5. Analyses sensorielles des margarines élaborées

L'évaluation des caractéristiques organoleptiques des échantillons de margarine est
effectuée au cours des premiéres semaines de stockage a l'aide de deux panels : un panel
expert, compos¢ de 12 individus expérimentés dans 1’évaluation sensorielle des aliments, et
un panel hédonique comprenant 122 participants, chargés d’exprimer leurs préférences pour
les produits testés. Différentes margarines contenant des concentrations variables d'huile de
lentisque sont préparées et étiquetées A, B, C, D, et E, correspondant, respectivement, aux
margarines Mc, M1, M2, M3, et M4 (Figure 12).
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Figure 12 : Photographie des différentes margarines formulées avec d'huile de P. lentiscus et
le miel, étiquetés A, B, C, D, et E.

Les analyses sensorielles se déroulent dans une salle spécialement aménagée pour
déguster les aliments avec un contrdle strict des conditions ambiantes et des interférences
provenant des odeurs, de la lumiére ou des distractions extérieures. Chaque paneliste est isolé
dans un box individuel pour éviter les interactions pouvant influencer son jugement. Une
luminosité naturelle neutre est maintenue et la temperature est régulée a 22 + 2°C pour
garantir des conditions de dégustation optimales ; et les échantillons de margarines sont
présentés de manicre aléatoire pour éviter que ’ordre de dégustation n’influence I’avis des

panelistes.

Des fiches d’évaluation sont élaborées et sont congues pour noter sept attributs
sensoriels : la couleur, I'odeur, le gott, I’ardme pergu, I’arome identifié, la texture en bouche
et la tartinabilité. Les panélistes ont évalue individuellement chaque échantillon en
remplissant des questionnaires. Le panel expert a attribué des notes allant de 1 a 5 en fonction
de l'intensité des attributs, tandis que le panel hédonique a noté les produits de 1 a 5 selon leur

préférence (annexe 3-4).

Un score de préférence global allant de 1 a 9 est déterminé en combinant les
évaluations des deux panels. Par la suite, les données recueillies sont soumises a des
méthodes d’analyses statistiques appropriées afin de garantir une interprétation objective des
résultats. Ces analyses sensorielles fournissent ainsi des informations précieuses sur les
caractéristiques organoleptiques des margarines, contribuant a une meilleure compréhension
de ce produit alimentaire.
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5.6. Analyses de la rhéologie des margarines élaborées

L’analyse rhéologique des margarines formulées et enrichie avec d’huile de lentisque
et de miel est réalisée a 1’aide d’un rhéométre a contrainte contr6lée (Thermo Scientific,
HAAKE MARS Il1l, Allemagne) suivant la méthodologie décrite par Rao et Cooley (1992).
L'appareil est équipé de deux types de géométries (systéme de mesure) selon la nature des
essais : une geométrie plan-plan ondulée (diamétre 35 mm) pour les mesures a 20 °C, et une
géomeétrie cone-plan (diametre 35 mm, angle 2°) pour les mesures effectuées a 40 °C. La
régulation thermique est assurée par un systeme Peltier intégré, garantissant une température

constante et homogene au cours de chaque essai.

Les échantillons de margarine sont prélevés avec précaution afin d’éviter
I’introduction de bulles d’air et sont ensuite placés entre les géométries du rhéometre.
L’excédent de matiere est soigneusement retiré aprés positionnement pour assurer une
distribution uniforme de 1’échantillon. Avant chaque mesure, un temps de repos est observé
afin de stabiliser 1’échantillon thermiquement et mécaniquement. Une rampe de cisaillement
est appliquée pour mesurer la viscosité apparente dans une plage de taux de cisaillement allant
de 10™*s™1a 103s™.

La relation de viscosité et de la contrainte de cisaillement en fonction de taux de cisaillement
est expliquée par le modele d'Ostwald de Waele, basée sur I'équation suivante :

n=ky"™ ou t=k.y"
Ou:

n est la viscosité (Pa.s); t est la contrainte de cisaillement (Pa); K est le coefficient de
consistance (Pa.s") ; y est le taux de cisaillement (s*) et n est l'indice d'écoulement (sans

dimension).

D’autre part, des essais de cisaillement oscillatoire en faible amplitude sont effectués
pour évaluer les propriétés viscoélastiques linéaires des margarines. Un balayage de
contrainte est d’abord réalisé, dans une plage de 0,1 a 500 Pa, afin d’identifier la région
viscoélastique linéaire (LVE). Ensuite, des petits balayages de fréquence sont réalisés dans la
LVE, a une contrainte constante de 5 Pa, sur une plage de fréquence allant de 0,01 a 10 Hz
afin d'éviter la destruction des échantillons. Cela permet d’obtenir les modules de stockage

(G’) et de perte (G”), traduisant respectivement le comportement élastique et visqueux des
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échantillons. La relation entre les deux modules est traduite par le facteur tan 6= G”’/ G’ qui

mesure de la dominance du comportement visqueux ou élastique :

e Sitan é <1, la composante élastique est dominante (structure plus ferme) ;

e Sitan é > 1, la composante visqueuse est dominante (structure plus fluide).

5.7. Analyses statistiques

Toutes les expériences sont réalisées en trois répétitions pour chaque test et les
résultats sont exprimés sous forme de moyenne * écart-type. L’évaluation statistique des
résultats d’analyses physicochimiques des échantillons (huile et miel) étudiés, ainsi que leurs

activités antioxydante et antibactérienne est effectuée a I'aide de Microsoft Office Excel 2013.

D’autre part, ’analyse statistique des résultats des tests physicochimiques et des tests
de suivi de la stabilité oxydative des margarines enrichies est réalisée a l'aide de logiciel
Statistica 7.2.1. Les différences significatives entre les échantillons sont déterminées par une
analyse de variance (ANOVA) suivie du test de Tukey HSD avec un seuil de significativité

statistique fixé a p < 0,05.

L’ACP des parametres physicochimiques, et de suivi de la stabilité oxydatives est
réalisé en utilisant le logiciel Statistica 7.2.1. La matrice de corrélation est formulée en
appliquant plusieurs seuils de significativité statistique a des niveaux de probabilité p < 0,05,
p < 0,01 et p < 0,001, afin de mettre en évidence les relations de significativité entre les

variables qui sont expliquées par des étoiles dans le tableau de corrélation.

L'analyse statistique des résultats de 1’evaluation sensorielle des margarines préparées
est réalisée avec le logiciel XLSTAT 2016, permettant de reconnaitre les discripteurs qui
discriminent le mieux les échantillons (p < 0,05). Les préférences des consommateurs sont
detérminé en se basant sur les clausters de la Classification Hiérarchique Ascendante (CHA)
et les facteurs de I’ACP, couplée pour formé une cartographie de préférences externes
(PREFMAP). Enfin, les deux toiles d’araignées ainsi que l’analyse des resultats de la

rhéologie des margarines sont réalisees avec le Microsoft Office Excel 2013.
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Chapitre 11 : Résultats et discussion.

1. Huile de lentisque
1.1. Propriétés physico-chimiques d’huile de lentisque

1.1.1. Rendement d’extraction

Le rendement de I’huile de lentisque est de 27,47 %, ce pourcentage se situe dans
I’intervalle des rendements rapportés pour I’huile de Pistacia lentiscus extraite a froid issus
des différentes régions de Tunisie qui varie de 21 % a 42 % (Chouaibi et al., 2020). Ce
rendement est toutefois relativement inférieur a ceux obtenus par Dhifi et al. (2013) (35,37
%) et Charef et al. (2008) (32,8 %), qui ont utilisé une extraction par solvant (hexane). Cette
différence peut s’expliquer a la fois par la qualité intrinséque des baies utilisées (maturité,
variété, origine géographique) et par I’efficacité du procédé d’extraction, 1’extraction a froid
¢tant généralement moins performante en termes de rendement que I’extraction par solvant,
mais permet une meilleure préservation des composés bioactifs (Mezni et al., 2014 ; Mezni
et al., 2023).

1.1.2. Densité

La densité de I’huile de Pistacia lentiscus obtenue dans cette étude est de 0,9120 +
0,0030. Cette valeur se situe dans l’intervalle normatif des huiles végétales comestibles,
généralement compris entre 0,910 et 0,930 a 20°C selon le Codex Alimentarius
(FAO/OMS, 2019). Cette valeur est en accord avec les résultats rapportés par Chouaibi et al.
(2020), qui ont trouvé des densités variant de 0,9021 & 0,9130 selon les régions de récolte en

Tunisie, ainsi qu’avec Belgasim et al. (2025) qui ont observé une valeur proche de 0,9060.

Globalement, la densité mesurée ici reflete les caractéristiques physiques typiques
d’une huile végétale extraite a froid, et indique une bonne qualité ainsi qu’un faible taux

d’humidité ou de matieres étrangeres.

1.1.3. Indice de réfraction

L’indice de réfraction est un paramétre physicochimique directement li¢ a la
composition chimique des huiles. Il est influencé par la longueur des chaines d’acides gras,
leur degré d’insaturation et par la présence de fonctions secondaires sur la chaine grasse. Pour
I’huile de Pistacia lentiscus, I’indice de réfraction mesuré est de 1,4675 + 0,002. Cette valeur

est conforme aux normes du Codex Alimentarius (1999).
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L’indice de réfraction obtenu est tres proche de ceux rapportés par Boukeloua et al.
(2012) pour I’huile de lentisque et I’huile de cactus avec des teneurs de 1,468 et 1,476,
respectivement. De plus, il se situe dans la plage des indices obtenus par Carbone et al.
(2001) pour des huiles comme 1’olive (1,468-1,470), le tournesol (1,467-1,471) et le colza
(1,465-1,469), mettant en évidence la similarité entre ces huiles en termes de caractéristiques

optiques.

Selon Devi et Khatkar (2017), I’indice de réfraction est proportionnel au poids
moléculaire des acides gras et a leur degré d’insaturation. Il augmente avec 1’allongement des
chaines carbonées et la présence de doubles liaisons. Ces propriétés font de 1’indice de

réfraction un outil essentiel pour la caractérisation et le contréle de la qualité des huiles.

Dans le contexte de cette étude, la valeur mesurée pour I’huile de Pistacia lentiscus refléte
non seulement sa composition riche en acides gras insaturés, mais confirme également son
adéquation pour des applications pratiques et 1’évaluation des modifications

physicochimiques de I’huile lors de leur stockage.

1.1.4. Acidité

L’acidité de I’huile de Pistacia lentiscus obtenue est de 0,36 % + 0,03 %, une valeur
nettement inférieure a la limite recommandée par le Codex Alimentarius (1999) 0,5 %. Cette
faible acidité témoigne la qualité élevée de 1’huile et son traitement adéquat depuis la récolte
des fruits jusqu’a leur extraction. En comparant ’acidité de cette huile a d’autres huiles de
Pistacia lentiscus issues de différentes régions (Skikda, El taref et Guelma), dont les valeurs
varient entre 3,1 et 8,3% (Azizi et al., 2022), I’huile étudiée présente une acidité nettement
inférieure. De méme, elle affiche une acidité bien inférieure a celle de plusieurs huiles
végeétales courantes telles que I’huile de palmiste et I’huile de pulpe d'EIémi africain avec des
valeurs de 0,94% et 0,40%, respectivement (Kiin-Kabari et al., 2020).

Selon le reglement européen 2568 (1991), I'acidité maximale autorisée pour I'huile
d'olive extra vierge est de 0,8 %, tandis que pour d'autres huiles comestibles telles que I'huile
de colza, de soja ou de palme et bien d’autres, I'acidité doit rester inférieure ou égale a 1 %.
Ces seuils sont fixés pour garantir une qualité optimale et préserver les propriétés

organoleptiques et nutritionnelles des huiles.

Grace a une acidité significativement inférieure aux seuils définis par les normes

internationales, 1’huile de Pistacia lentiscus analysée répond aux exigences internationales et
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se positionne comme un produit d'exception pour des usages alimentaires. Cette performance
témoigne l'importance de bonnes pratiques incluant la récolte a maturité, I'extraction a froid,

et un stockage approprié dans la préservation de la qualité des huiles végeétales.

1.1.5. Indice de saponification

L’indice de saponification permet de caractériser 1’huile de Pistacia lentiscus et de

fournir des informations sur la longueur moyenne des chaines d’acides gras constitutifs.

L’indice de saponification d’huile de lentisque étudié est de 188 + 0,20 mg de KOH/g, ce qui
démontre une conformité a la norme de Codex Alimentarius (188 — 196 mg KOH/qg). Ce
résultat est en accord avec ceux rapportés pour d’autres huiles végétales couramment utilisées,
telles que I’huile d’olive (188-196 mg KOH/g), I’huile de tournesol (182-194 mg KOH/g),
I’huile de soja (189-195 mg KOH/g) et I’huile de colza (168-193 mg KOH/g) (Carbone et
al., 2001). Ces valeurs positionnent 1’huile de Pistacia lentiscus parmi les huiles a chaines
d’acides gras moyennes a longues, adaptées a diverses applications alimentaires (Charef et
al., 2008).

L’indice de saponification obtenu est relativement plus élevé par rapport a ceux
obtenus par Azizi et al, (2022) pour les huiles de lentisque de différentes régions d’Algérie
avec des valeurs allant de 164 & 167 mg KOH/g. De plus, il est plus élevé par rapport a celui
rapporté par Charef et al. (2008) pour I’huile de lentisque (147,8 mg KOH/g). Cette
différence peut étre expliquée par la variation des conditions climatiques au moment de la
récolte, le degré de maturité des baies de Pistacia lentiscus, leur origine géographique, les
conditions de stockage ou la méthode d’extraction. En effet, les travaux de Charrouf et
Guillaume (1999) ont montré que I’huile extraite par voie chimique présente un indice de
saponification légerement supérieur (environ 195 mg KOHY/q) par rapport a celle extraite par
voie traditionnelle (191 mg KOH/qg).

Sur le plan technologique, une valeur de 188 mg KOH/g est favorable a I’obtention de
margarines avec une texture optimale, une plasticité adéquate et une bonne tartinabilité
puisque elle indique que I’huile contient des triglycérides composés d’acides gras insaturés
tels que D’acide oléique (C18:1) et 1’acide linoléique (C18:2), typiques des huiles
méditerranéennes qui amplifient le point de fusion d’une margine et la rend facile a tartiner

(Gerlei et al., 2024).
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1.1.6. Indice d'iode

L'indice d'iode de I'huile de lentisque évaluée est de 83,8 + 0,18 g 1,/100 g, reflétant
ainsi son contenu moderé en acides gras insaturés. Selon Codex Alimentarius (1999), cette
valeur se situe dans la fourchette des normes couramment acceptées pour les huiles végétales
(83 to 141 g 1,/100 g).

L’indice d’iode déterminé est proche de celui rapporté par Charef et al. (2008) 87,3 g 1,/100
g, et est tres inférieur par rapport a ceux obtenus par Chouaibi et al. (2013) qui se situent
dans un intervalle de 136,2 a 140,1 g 1,/100 g, traduisant ainsi une trés grande insaturation

dans leurs échantillons.

Ces différences en indice d’iode mettent en €évidence la variabilité possible du profil lipidique
en fonction des méthodes d'extraction, de la provenance des échantillons ou des conditions

environnementales.

Haydon (1969) et Imoisi et al. (2018) ont démontré ’existence d’une corrélation
significative entre l'indice d'iode et Il'indice de réfraction. Les deux indices augmentent
conjointement pour des huiles non oxydées et non polymérisées. Cela permet de classer les
huiles en trois catégories : non siccatives (li <100 ; IR = 1,467-1,472), semi-siccatives (100 <
li <130 ;IR =1,470-1,478), et siccatives (li > 130 ; IR = 1,481-1,482).

Avec un indice d'iode inférieur a 100 g 1,/100 g etun indice de refraction de 1,467, I'huile de
lentisque est classée parmi les huiles non siccatives, caractérisées par une bonne stabilité
oxydative (Imoisi et al., 2018). Cette stabilité combinée a son degré d'insaturation modére,
conférent a I'huile de lentisque un profil favorable pour des applications alimentaires,
notamment dans la formulation de margarines, ainsi que dans d'autres domaines nécessitant

des matieres grasses stables et fonctionnelles.

1.1.7. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde obtenu pour I’huile de lentisque analysée est de 0,35 + 0,03 meq
O,/kg, une valeur particulierement basse par rapport a la norme établie par le codex
alimentarius (1999).

Selon ce dernier, une telle valeur est nettement inférieure a la limite maximale de peroxydes

tolérés pour les huiles végétales vierges (15 meq O2/kg) et les huiles végétales courantes telles
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que I'huile d'olive (10 meq O,/kg) et I'huile de sésame (5 meq O,/kg). En effet, une trés faible
teneur en peroxydes formes explique la stabilité oxydative élevée, la fraicheur et la bonne

qualité de cette huile.

L’extraction a froid évite 1'exposition a des températures €levées et limite 1'oxydation
thermique et joue un réle important dans la préservation de la qualité de I'huile. De plus, une
récolte a maturité optimale et un stockage approprié dans des conditions contrdlées, a I'abri de
la lumiere et de I'oxygene, sont également essentiels pour limiter la formation de peroxydes et

préserver les propriétés organoleptiques de ’huile (Bartolucci, 2022).

Les huiles issues de Pistacia lentiscus se distinguent souvent par leur richesse en
composés antioxydants naturels tels que les polyphénols, les tocophérols et les acides gras
insaturés. Ces composants contribuent a limiter les processus oxydatifs en neutralisant les

radicaux libres et en empéchant la formation de peroxydes (Ait Mohand et al., 2022).

1.1.8. Couleur

Le test de la couleur Lovibond est couramment utilisé pour évaluer les propriétés
optiques des huiles, fournissant ainsi des mesures spécifiques pour les composantes jaunes,
rouges, bleues, et une indication de transparence (neutre) (Kili¢ et al., 2007). Les résultats
obtenus pour I’huile de Pistacia lentiscus indiquent une dominance marquée de la composante
jaune (70,9), suivie par une contribution modérée de la composante rouge (3,5) et une
contribution négligeable de la composante bleue (0,9) tandis que, I’absence de la composante
neutre (0,0) reflete une huile limpide et sans opacité visible. Ces valeurs traduisent une
couleur finale caractéristique de 1’huile de lentisque comme un jaune intense avec une teinte

orangée qui apparait visuellement un verdatre.

L’intensité élevée du jaune est attribuée a la présence de pigments naturels tels que les
caroténoides, souvent abondants dans les huiles végétales non raffinées. La contribution
limitée du rouge peut étre liée a la présence de composés phénoliques, de xanthophylles et

d’autres pigments en faibles concentrations (Psomiadou et Tsimidou, 2001).

Par ailleurs, la présence de couleur verdatre, visuellement, bien que non mesurée directement
par cette appareille, pourrait étre associée a des pigments comme la chlorophylle,
fréguemment retrouvés dans les huiles végétales pressées a froid et contribuant a leur teinte
globale. Enfin, ’absence de bleu et de neutralité confirme la pureté optique de 1’huile, sans

opacités ou teintes indésirables, ce qui reflete une bonne qualité physicochimique.
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La couleur finale d’une huile, en plus de refléter sa composition chimique, est un
indicateur indirect de sa qualité et de son mode de traitement. L’intensité jaune et la faible
présence de rouge observées dans I’huile de lentisque suggérent qu’elle contient des
composés bioactifs comme des polyphénols, des caroténoides, ou des tocophérols, connus
pour leurs propriétés antioxydantes. Ces résultats peuvent également indiquer une huile
obtenue par des méthodes d’extraction douce, préservant ainsi ses pigments naturels sans

signe notable d’oxydation ou de dégradation.

En comparaison avec d'autres huiles végétales, cette teinte jaune-orangee intense est similaire
a celle de certaines huiles comme 1’huile d’olive vierge extra, mais moins prononcée que celle

d’huiles contenant des pigments rouges plus élevés, comme 1’huile de palme brute (Bruhl et

Unbehend, 2021).

Tableau I1: Résultats des parameétres physico-chimiques d’huile de lentisque.

Valeur de référence / Norme

Parameétre analyse Valeur obtenue (Codex Alimentarius)
Re“deme“(to/‘:)e"“act“’“ 2747 21 — 42 (Chouaibi et al., 2020)
Densité (g/cm?3) 0,9120 + 0,0030 0,910 -0,930
Indice de réfraction 1,4675 + 0,002 1,465 - 1,470
Acidite (%) 0,36 £ 0,03 <0,5%
Indice de saponification
(mg KOH/g) 188 + 0,20 188 — 196
Indice d’iode (g 1./100 g) 83,8 +0,18 83-141
Indice de peroxyde 0,35+ 0,03 <15

(meq O2/kg)

1.2. Caractérisation chromatographique des composés bioactifs d'huile de lentisque

1.2.1. Identification et quantification des acides gras

Les résultats de la chromatographie en phase gazeuse couplée a un détecteur a ionisation de
flamme (GC/FID) (Figure 13) réalisée sur I'huile de Pistacia lentiscus a révélé la présence de
quinze acides gras. Les pics majoritaires sont représenteés par : l'acide palmitique, l'acide
stéarique, l'acide oléique, l'acide linoléique et I'acide linolénique, I'acide Margaric, l'acide

margaroleic ...etc. (Tableau I11).
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Figure 13 : Profil chromatographique en acide gras d’huile de lentisque étudiée, (Les pics sont

numérotés selon leur ordre délution de 1 & 15).

La quantification des acides gras de I'huile de lentisque a montré une concentration
totale en acides gras de 99,93 %, dans laquelle I'acide oléique (C18:1) est le principal acide
gras mono-insaturé (AGMI), avec une valeur de 49,49 %, une teneur qui représente presque la
moitié de la composition totale (Tableau Ill). De nombreuses études ont confirmé la
prédominance de l'acide oléique dans I'huile de lentisque. Dhifi et al. (2013) ont rapporté un
taux de 51,06 %, tandis que Belyagoubi-Benhammou et al. (2018) ont déterminé un
pourcentage encore plus élevé avec 52 %. L'acide oléique est connu pour son importance
nutritionnelle et sa capacité a protéger le systéeme cardiovasculaire constituant ainsi un

composant primordial de I'huile de lentisque (Corbett, 2003).

Le pic numéro trois correspond a I’acide palmitique 22,28%. C’est le principal acide
gras saturé, suivi par l'acide linoléique 22,18% (pic 9), qui est le principal acide gras
polyinsaturé de cette huile. Ce dernier est essentiel pour la santé humaine et est un précurseur
des omega 6 qui jouent un réle important dans plusieurs fonctions biologiques telle que la
régénération tissulaire, la fluidité membranaire et la prévention des maladies cardiovasculaires
(Harris etal., 2009 ; Patterson et al., 2012).
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Tableau 111 : Concentrations en acides gras identifiés dans I'huile de Pistacia lentiscus
exprimées en pourcentage.

N° de pic Temps de rétention (min) Acides gras identifiés Concentrations (%)
1 12,64 Acide I’aurique (C12 :0) 0,05+ 0,01
2 14,70 Acide myristique (C14 :0) 0,01+ 0,01
3 17,70 Acide palmitique (C16:0) 22,28+ 0,52
4 19,52 Acide palmitoléique (C16:1) 0,03+ 0,01
5 19,90 Acide margarique (C17:0) 1,53+ 0,07
6 21,22 Acide margaroléique (C17:1) 0,07+ 0,01
7 24,13 Acide stéarique (C18:0) 0,92+ 0,03
8 26.40 Acide oléique (C18:1) 49,49+ 1,10
9 29-30,7 Acide linoléique (C18:2) 22,18+ 0,45
10 35,2-37,1 Acide linolenique (C18:3) 2,24+ 0,08
11 42,62 Acide arachidique (C20:0) 0,19+ 0,01
12 46,42 Acide gadoléique(c20:1) 0,56+ 0,02
13 4731 Acide homolenoléique 019+ 0,01

(C20:2)
14 53,53 Acide béhénique (C22:0) 0,11+ 0,01
15 59,01 Acide érucidique C22:2) 0,08+ 0,01
AGS 25,09+ 0,55
AGMI 50,15+ 1,12
AGPI 24,69+ 0,50

AGS : acide gras saturé, AGMI : acide gras monoinsaturé, AGPI : acide gras polyinsaturé, les résultats sont

présentés sous forme de la moyenne * écart type (n=3).

Cette huile contient aussi l'acide linolénique (2,24%) qui est reconnu comme acide gras
essentiel et précurseur de la famille des oméga-3. Ces derniers sont largement reconnus pour
leurs efficacités préventives contre les maladies cardiovasculaires, ce qui explique l'utilisation
thérapeutique de I'huile de lentisque par la population algérienne (Aidoud et al., 2021). De
plus, Oomah et al. (2000) ont confirmé lI'importance nutritionnelle et I'impact physiologique

bénéfique de ces acides gras dans la lutte contre les maladies coronariennes et cancéreuses.

Cette étude a mis également en évidence la présence d'acides gras rares nouvellement

découverts dans I'huile de lentisque, c’est l'acide margarique (C17:0; 1,53%) et son
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équivalent mono-insaturé, I'acide margaroléique (C17:1; 0,07%). Ces derniers peuvent étre a
I’origine de la tendance de cette huile a se solidifier a basse température et peuvent présenter
des avantages potentiels, en particulier dans la production de margarine, ce qui pourrait

améliorer sa texture.

Les resultats trouvés permettent de classer I'huile de Pistacia lentiscus parmi les huiles
insaturées, avec une prédominance d'acides gras insaturés avec 74,84 %, dont 50,15% sont
des AGMI et 24,69 % sont des AGMI. La composition en acide gras majoritaire de I’huile de
lentisque étudiée concorde avec celles de I’huile de lentisque analysée par Siano et al, (2020)
et par Ait Mohand et al, (2022), et qui ont démontré que I'acide oléique constitue le principal

acide gras de cette huile, suivi par l'acide palmitique et I'acide linoléique.

1.2.2. Identification et quantification des triglycérides

Le profil en triglycérides de I'huile de Pistacia lentiscus est illustré dans la figure ci-
dessous. Les résultats obtenus pour la composition en triglycérides de cette huile ont montré
une prédominance marquee des triglycérides riches en acides gras mono-insaturés, notamment

I'acide oléique (Tableau 1V).

(mv),
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Figure 14 : Profil chromatographique en triglycérides de I’huile de lentisque étudiée,
(Les pics sont numérotés selon leur ordre délution de 1 a 19).

Les triglycérides majoritaires identifiés incluent le palmitoyl-dioléique (POO) avec
une teneur de 23,075%, suivi de palmitoyl-oléoyl-linoléique (POL) a 16,66%, puis du
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triglycéride homogene tri-oléine (OOO) a 14,57%, et enfin du di-oléoyl-linoléique (OOL) a
13,41% (Tableau 1V). Ces résultats indiquent une richesse en acides gras mono-insaturés, ce
qui confére a I'huile une stabilité remarquable vis-a-vis de I'oxydation et des propriétés
bénéfiques pour la santé cardiovasculaire et métabolique comme rapporté par Wang et al.
(2025). L’acide oléique est le principal constituant de ces triglycérides, ce dernier agit en
réduisant les niveaux de LDL-cholestérol et en augmentant ceux du HDL-cholestérol, tout en

améliorant la stabilité oxydative des huiles (Malik et al., 2023).

L’huile de P. lentiscus contient également des triglycérides riches en acides gras
polyinsaturés, tels que le palmitoyl-linoléoyl-linoléique (PLL, 7,52%) et 1’oléoyl-linoléoyl-
linoléique (OLL, 7,605%). Ces derniers renferment des acides gras essentiels (AGE),
notamment 1’acide linoléique (C18:2) et 1’acide linolénique (C18:3), qui sont des précurseurs

métaboliques des familles oméga-6 et oméga-3 (Sartaj et Prasad, 2020).

Leur présence est particulierement notable pour leurs effets bénéfiques démontrés sur la
prévention des désordres inflammatoires, cardiovasculaires et métaboliques, contribuant ainsi

a la valorisation nutritionnelle et thérapeutique de cette huile (Shramko et al., 2020).

Tableau 1V : Composition et teneurs en triglycérides d'huile de lentisque.

N° de Carbone Triglycérides Concentrations (%o)
LLL 1,295+ 0,18
ECN 42 OLLn+PoLL 0,355+ 0,19
PLLn 0,255+ 0,01
OLL 7,605+ 0,19
OOLn+PoOL 0,92+ 0,17
ECN 44 PLL 7,52+ 0,34
POLn+PPoPo+PPoL 0,81+ 0,58
OOL 13,41+ 0,32
PoOO 1,37+ 0,52
ECN 46 POL 16,66+ 0,05
PPoO 0,500+ 0,10
PPL 3,025+ 0,02
000 14,57+ 1,23
SOL 0,595+ 0,53
ECN 48 POO 23,075+ 0,33
POP 6,14+ 0,34
SO0 1,255+ 0,09
ECN 50 POS+SLS 0,545+ 0,12
PPS 0

Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écart type (n=3), ECN: Nombre de carbone, LLL: Trilaurine,
OLLn: Oleoyl-linoléate-linolénique, PoLL: Tripalmitoléoyl-linoléate- linoléique, PLLn: Palmitoyl-linoléate-linolénique,
OLL: Oleoyl- linoléoyl-linoléique, OOLn: Dioleoyl-linolénique, PoOL: Palmitoléoyl-oleoyl-linoléique, PLL: Palmitoyl-
linoléoyl-linoléique, POLn:  Palmitoyl-oleoyl-linolénique, PPoPo: Dipalmitoléoyl-palmitoléique, PPoL:  Palmitoyl-
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palmitoléoyl- linoléique, OOL: Dioleoyl- linoléique, PoOO: Palmitoléoyl-dioléique, POL: Palmitoyl-oleoyl-linoléique,
PPoO: Dipalmitoléoyl-oléique, PPL: Dipalmitoyl- linoléique, OOO: Trioleine, SOL: Stéaroyl-oléoyl- linoléique, POO:
Palmitoyl-dioléique, POP: Palmitoyl-oléoyl-palmitique, SOO: Stéaroyl-dioléique, POS: Palmitoyl-oléoyl-stéarique, SLS:
Distearoyl-laurique, PPS: Dipalmitoyl-stéarique.

Les triglycérides saturés (comme PPS et POP) ont présenté des proportions
relativement faibles et la teneur en SOO (stéaryloy-dioléique) est seulement de 1,255%. Cette
faible proportion en triglycérides saturés est un facteur permettant de classer cette huile parmi
les huiles a faible densité athérogéne (Mensink et Katan, 1992). Cette caractéristique
améliore la digestibilité de I’huile et renforce également son attrait dans des applications
nutritionnelles et diététiques, en contraste avec les huiles riches en acides gras saturés

(Santos-Silva et al., 2002).

En comparant avec d'autres huiles, Christopoulou et al. (2004) ont trouvé que les huiles de
tournesol et de soja contiennent des proportions élevées en triglycérides de type linoléique-
linoléigue-linoléique (LLL) avec 27,7% et 25,2%, respectivement, et a seulement 0,11% dans
I'nuile d'olive. L'huile de Pistacia lentiscus présente des similitudes avec des huiles
méditerranéennes en terme de teneur élevée en acide oléique, tout en se distinguant par une
proportion modérée d'acides gras essentiels (Ben Hmida et al., 2022). Cette composition la
rend particulierement intéressante pour des applications variées, notamment alimentaires,

pharmaceutiques et cosmétiques.

Gréace a cette composition en triglycérides dominée par les acides gras insaturés et
essentiels, I'huile de Pistacia lentiscus possede un potentiel élevé pour étre utilisée comme
ingrédient fonctionnel dans des formulations alimentaires, cosmétiques ou pharmaceutiques.
En effet, la stabilité oxydative des triglycérides riches en acide oléique et la présence de
composés bioactifs en font une composante idéale pour les formulations a longue durée de

conservation ou les applications anti-inflammatoires et anti-ages.

1.2.3. Identification et quantification des tocophérols

Le profil chromatographique en tocophérols d'huile de lentisque obtenu est illustré
dans la figure 15. Ce dernier a permis 1’identification de quatre groupes de composeés dont les

tocophérols et les tocotréinols, deux groupes de composés antioxydants puissants.
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Figure 15 : Profil chromatographique en tocophérols d’huile de lentisque étudiée,
(Les pics sont numérotés selon leur ordre délution de 1 a 4).

Les résultats obtenus ont révélé la dominance de 1’a-tocophérol avec 117,41 + 3,83
mg/kg (Tableau V). L'a-tocophérol est la forme la plus abondante et la plus active de la
vitamine E, elle est largement reconnue pour ses puissantes propriétés antioxydantes (Naguib
et al., 2003) et sa capacité de protection contre le stress oxydatif, contribuant ainsi a la
prévention de diverses pathologies liées a I'oxydation, telles que les maladies

cardiovasculaires, le cancer et les troubles neurodégénératifs (Tucker et Townsend, 2005).

Tableau V : Composition et teneurs en tocophérols de I'huile de lentisque étudiée.

N° de pic Temps de rétention (min) Tocophérols identifiés Teneurs en mg/kg
1 6,61 a-tocophérol 117,41 +3,83
2 6,83 a-tocotréinol 29,44 +1,33
3 12,82 y-tocophérol 14,12 £ 0,54
4 13,93 B-tocophérol 4,50 £ 0,35

Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écart type (n=3).
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Sa concentration élevée dans I'huile de lentisque lui confere un fort potentiel pour inhiber
I'oxydation des lipides et protéger les cellules contre les dommages dus aux radicaux libres
(Zaunschirm et al., 2018). Par ailleurs, 1'a-tocophérol contribue a la stabilité des huiles
végetales en retardant leur rancissement ce qui préserve leurs qualités nutritionnelles et

organoleptiques (Athanasiadis et al., 2023).

En plus de l'a-tocophérol, l'a-tocotréinol bien que présent en moindre quantité, il
ajoute également une valeur antioxydante importante. Les tocotréinols, en particulier 1'a-
tocotreinol, sont réputes pour leur capacité a neutraliser les radicaux libres de maniére plus
efficace que les tocophérols grace a leur structure chimique unique. Ces composés sont
associés a des effets protecteurs contre diverses maladies, notamment les troubles
cardiovasculaires et neurodégénératifs, en raison de leurs propriétés anti-inflammatoires et
antioxydantes (Liu et al., 2024).

Les concentrations de y-tocophérol et de B-tocophérol sont plus faibles que celles de
'a-tocophérol, mais ces composés méritent également une attention particuliére. Le -
tocophérol est un antioxydant puissant capable de neutraliser les radicaux libres spécifiques
tels que les peroxynitrites, qui sont impliqués dans de nombreuses pathologies chroniques et
inflammatoires (Jiang et al., 2022). De plus, le y-tocophérol est associé a une réduction du
risque de cancer, en particulier dans les tissus exposés a des produits chimiques réactifs. Le -
tocophérol bien que présent en plus faible concentration, il peut contribuer a I’action
antioxydante de I'huile en exercant une action synergique avec d'autres tocophérols pour

renforcer la protection contre I'oxydation (Di Vincenzo et al., 2019).

En comparaison avec la littérature, Dhifi et al. (2013) ont rapporté des teneurs
nettement plus élevées en tocophérols dans 1’huile de Pistacia lentiscus, notamment en a-

tocophérol (7590 mg/kg), B-tocophérol (470 mg/kg) et y-tocophérol (480 mg/kg).

D’autre part, Daoued et al. (2016) ont identifié dans cette huile un plus large éventail
de composés, incluant a la fois des tocophérols et des tocotriénols, avec des teneurs
particulierement élevées en y-tocophérol (1110,72 mg/kg), a-tocophérol (383,73 mg/kg), o
tocotrienol (161,26 mg/kg) et y-tocotrienol (56,70 mg/kg). Cette différence en terme de
teneurs en tocophérols pourrait étre liée aux conditions géographiques, climatiques et

envirenmentales.

1.2.4. Identification et quantification des stérols
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Les résultats de I’analyse de stérols d’huile de lentisque sont rapportés dans le tableau

VI, et le profil chromatographique de ces composeés en stérols de cette huile est illustré dans la

figure 16 ci-dessous.
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Figure 16 : Profils chromatographique en stérols d’huile de lentisque,
(Les pics sont numérotés selon leur ordre délution de 1 a 17).

Tableau VI : Composition et teneurs en stérols dans I'huile de lentisque étudiée exprimees en

N° de pic (min)

19,93
22,03
24,82
25,37
26,78
28,51
29,86
32,08

32,50
33,28
33,81
34,42
34,76
35,54
36,89
43,55
46,89

N e el e e e
NS SrEbhbRkiEBEw o~v~ouprwd -

Totale sterols

Temps de rétention

mg/Kkg.
Stérols identifiés Teneurs en mg/kg
Cholesterol 14,15+ 0,42
Brassicaesterols 0,40+ 0,01
24-Méthyléne-Cholesterol 0,60+ 0,04
Campesterol 52,6+ 0,11
Campestanol 1,20+ 0,03
Estigmasterol 25,15+ 0,22
A-7-Campesterol 2,05+ 0,01
A-5-23-Estigmastadienol 0
Cholestanol 14,25+ 0,05
B-Sitoesterol 631,1+ 1,8
Sitoestanol 1,10+ 0,03
A-5- Avestanol 452+1.1
A-5-24-Estigmastenol 4,40+ 0,03
A-T-Estigmastenol 9,35+ 0,06
A-T- Avenastenol 2,60+ 0,03
Eritrodiol+ Uvaol 7,20+ 0.04
B Sitosterol 1287,5+ 2,41

2089,85 £ 5,59

Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écart type (n=3).
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Le B-sitostérol constitue le stérol majoritaire avec le pourcentage le plus éleve de
1287,5+ 2,41 mg/kg de la fraction totale des stérols, suivi du B-Sitoesterol qui représenté
presque a moitié comparé au précésent avec 631,1+ 1,8 mg/kg. Ces deux composés sont
connus pour leur effet hypocholestérolémiants, notamment via ’inhibition de 1’absorption
intestinale du cholestérol, ce qui contribue a la réduction du risque cardiovasculaire (Khan et
al., 2022).

Le campestérol (52,6+ 0,11 mg/kg), le A-5-avestanol (45,2+ 1.1 mg/kg), et
I’estigmasterol (25,15+ 0,22 mg/kg) sont aussi identifiés. Bien qu’ils sont présents en
proportions moindres, ils occupent une place importante grace a leurs activités anti-
inflammatoires, métaboliques et anticancéreuse. Ces composés peuvent agir en synergie avec
le B-sitostérol pour renforcer le bienfait global de 1’huile de lentisque (Nattagh-Eshtivani et
al., 2022).

La fraction minoritaire inclut des stérols tels que le A-7-estigmasténol, I’eritrodiol+
uvaol, le A-7- avenastenol, le A-7-campesterol et le campestanol (1,2+ 0,03 mg/kg) qui sont
présents a des teneurs relativement faibles. Ces stérols jouent un réle non négligeable dans la
modulation des processus biologiques, notamment en termes d’antioxydants et d’anti-

inflammatoires (Loizou et., 2010 ; Zhang et al., 2023 ; Nazir et al., 2024).

La teneur en cholestanol (14,25t 0,05%) et en cholestérol de I’huile de lentisque
(14,15 £ 0,42 %) reste particuliérement faible, ce qui est conforme aux caractéristiques des
huiles végétales de haute qualité (Okpuzor et al., 2009). Cette faible proportion distingue
I’huile de lentisque des graisses animales, renforcant ainsi son intérét dans le cadre d’une

alimentation saine et équilibrée.

Les résultats de la composition en stérols de I’huile de lentisque étudié sont
comparables a ceux rapportées par Mezni et la. (2016) pour les huiles de lentisque des
différentes régions de Tunisie avec une teneur en stérol totale qui varie de 1200,6 a 1954,1
mg/kg, dominée par le B-sitostérol (854,12-1224 mg/kg), suivi du campestérol, du A’-
avenastérol et du stigmasterol. En revanche, ils restent inférieurs a ceux observés par Daoued
et al. (2016), qui ont rapporté une teneur totale de 3855,6 mg/kg pour une huile extraite a
froid, riche en B-sitostérol (3193 mg/kg), campestérol, sitostanol et autres sterols minoritaires.
Par ailleurs, le profil stérolique de I’huile de Pistacia lentiscus étudié montre la présence de
nouveaux composes spécifiqgues non mentionnés dans les travaux précédents, tels que le 24-

méthyléné-cholestérol, le A-5-avestanol, le brassiacaesterol et 1’érythrodiol + Uvaol.
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La composition en stérols de I’huile de lentisque étudiée ce rapproche de celle d’huiles
olives analysés par Lukié¢ et al. (2021) ou les teneurs en B-sitostérol varient de 750-900
mg/kg, en campestérol (10-40 mg/kg) et en stigmastérol (5-20 mg/kg) ; et sont supérieures a
celles d’autre huiles végétales telles que huile de mais, de colza, de tournesol, et de soja avec
des teneurs en B-Sitostérol de 9,89 , 4,02, 4,65 et 2,31 g/kg, respectivement et en campestérol
de 1,29, 3,10, 0,69 et 0,76 g/kg, respectivement (Maniet et al., 2019).

La composition en stérols des huiles peut étre influencée par une combinaison de
facteurs tels que la variété, le stade de maturation des fruits, l'origine géographique, les

pratiques agronomiques ainsi que les conditions environnementales (Luki¢ et al., 2021).

2. Miel

2.1. Propriétés physico-chimiques du miel

2.1.1. Analyse pollinique

L’analyse pollinique ou mélissopalynologique réalisée sur 1’échantillon de miel a
permis d’identifier et de quantifier les grains de pollen présents, aprés une classification selon
leur fréquence (Tableau VII). Les résultats ont montré I’absence de pollen dominant (> 45
%), ce qui indique qu’aucune espeéce végétale n’a dominé dans les ressources collectées par
les abeilles. Les pollens d’accompagnement (16—45 %) sont principalement issus des familles
d’Anacardiaceaec et de Fabaceae, tandis que les pollens minoritaires (3-15 %) et trés
minoritaires (1-3 %) appartiennent a une diversité de familles, notamment Fagaceae,
Ericaceae, Asteraceae, Eucryphiaceae et Brassicaceae. Le type de miel analysé est donc
polyfloral. Les photos de quelques grains de pollen identifiés dans le miel analysé sont

présentées dans la figure 17.

Tableau V11 : Classification pollinique et pourcentages de pollens du miel analysé.

. Origine Pol_len Pollen Pollen minoraitre . Tré_s .
Echantillon botanique dominant d’accompagnement (3-15%) minoraitaire
(>45%) (16-44%) (<3%)
Fagaceae (9%)
. Ericaceae (11%)
Anacardiaceae Asteraceae Brassicaceae
Miel Polyfloral / (29%) (12%) (1%)
Fabaceae (31%) .
Eucryphiaceae
(7%)
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La diversité des familles botaniques refléte un écosysteme riche et varie qui caractérise
des régions apicoles algériennes. Cette richesse florale est influencée par la variabilité
géographique, la densité botanique locale et les conditions climatiques comme 1’ont rapporté
Feés et al. (2012) et Makhloufi et al. (2010). La forte présence de pollens de Fabaceae et
d’Anacardiaceae peut étre attribuée a leur disponibilité saisonniére et a leur attractivité pour
les abeilles. Ces plantes fournissent des quantités importantes de nectar et de pollen qui sont
riches en composés phénoliques reconnus pour leurs propriétés antioxydantes (Boudjelal et
al., 2013).

Les résultats de cette analyse sont en accord avec ceux trouvés par Ouchemoukh et
al. (2007) qui ont noté une prévalence des pollens de Fabaceae dans les miels de la région de
Béjaia. De plus, Otmani et al. (2021) ont indiqué que sur 31 miels issus de différentes
régions d’algérie analysés, 19 miel sont polyfloraux sans prédominance d’un pollen
particulier ce qui marque une diversité florale importante. La présence de pollen d’Eucalyptus
et de Myrtaceae typiques des zones méditerranéennes est également observée dans 1’étude
régionale menée par Makhloufi et al. (2015). Des similarités sont notées avec les miels
marocains (Terrab et al., 2002) et turcs (Can et al., 2015), tandis que des différences
remarquables existent avec les miels tropicaux comme ceux du Brésil (Avila et al., 2019) ou

les conditions géographiques et climatiques influencent fortement la composition pollinique.

Les variations dans la composition pollinique des miels sont étroitement liées aux conditions
géographiques, climatiques et écologiques des régions d’origine. L’absence de monocultures
a grande échelle dans la région de Béjaia favorise la diversité florale et 1’opportunisme des
abeilles pour ’exploitation d’une grande variété de sources. Ces observations corroborent
avec ceux de Assia et Ali (2015) qui ont souligné I’impact des conditions locales sur la

diversité et la qualité des miels algériens.
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Ericaceae Asteraceae Fagaceae
Brassicaceae Anacardiaceae Fabaceae

Figure 17 : Photographies de quelques grains de pollen du miel analysé (Gx40).

2.1.2. Potentiel d’hydrogéne

Le miel est un aliment naturellement acide avec un pH généralement compris entre 3,5
et 4,5. Selon Bogdanov et al. (1999) cette plage de pH est typique des miels de nectar, tandis
que les miels de miellat présentent des valeurs plus élevées généralement comprises entre 4,5
et 5,5. L’¢échantillon analysé affiche un pH de 4,25 £ 0,02 ce qui le classe parmi les miels de
nectar. Ce résultat indique que le miel provient principalement du butinage de fleurs
produisant du nectar, plutot que des sécrétions végétales ou des exsudats d’insectes,

caractéristiques des miels de miellat.

Le pH du miel analysé concorde avec le pH des miels de la région de Bejaia
(échantillons H8, H9 et H10) analysés par Otmani et al. (2021) et qui varient entre 3,49 et
4,43 et est similaire a ceux rapportés par Ouchemoukh et al. (2007), Mouhoubi et al. (2018)
et Ayad et al. (2021) pour des miels de la méme région.

De plus, le résultat obtenu s'inscrit dans les plages observées pour les miels du
Sultanat d'Oman rapportées par Al-Farsi et al. (2018) avec des valeurs de pH comprises entre
3,46 et 4,90, et des miels provenant du Brésil (3,49 et 4,53), du Portugal (3,50 et 4,20) et de
I’Inde (3,70 et 4,40) rapportés, respectivement, par Azeredo et al. (2003), Feéas et al. (2010)
et Saxena et al. (2010).

96



Chapitre 11 : Résultats et discussion.

La variation du pH des miels peut étre due a la flore butinée, a la sécrétion salivaire de
I’abeille, aux processus enzymatiques fermentatifs pendant la transformation de la matiére
premiere sous l'action de la glucose-oxydase ainsi qu’a la composition en acides organiques
(acides gluconique, acétique, benzoique et citrique) et en ions inorganiques (phosphate,
chlorure) (Ribeiro et al., 2014).

2.1.3. Conductivité électrique

La conductivité électrique du miel étudié est de 1,915 + 1,00 mS-cm™. Cette teneur
refléte sa richesse en sels minéraux et en substances ionisables. Selon le Codex Alimentarius
(2001), une conductivité supérieure a 0,8 mS-cm™ indique généralement un miel riche en

minéraux.

La valeur mesurée dans cette étude est semblable a celle rapportée par Rajindran et al.
(2022) (1,930 mS-cm™). Cependant, elle reste nettement supérieure & celles relevées par
Makhloufi et al. (2021) (0,22-0,42 mS-cm™), ainsi qu'a celles rapportées pour les miels de
Jijel (0,29-1,13 mS-cm™) par Bouhala et al. (2020).

Selon Da Silva et al. (2016) la variabilité de la conductivité électrique des miels peut
étre attribuée a des différences d’origine botanique et a la composition chimique, notamment
en termes de teneurs en minéraux, acides organiques, polyols, protéines, et autres substances

ionisables.

2.1.4. Indice de réfraction

L’indice de réfraction du miel analysé dans cette étude est de 1,490 = 0,001 a 20 °C.
Cette valeur refléte une faible teneur en eau et une forte concentration en matiéres solides
dissoutes, principalement des sucres (Mahmoud et al., 2023). D’aprés le Codex
Alimentarius (2001), il existe une relation entre 1’indice de réfraction et la teneur en eau du
miel, un indice de 1,490 correspond approximativement a une humidité de 16 % maximum, ce
qui est conforme aux exigences de qualité du miel, & savoir une teneur en eau inférieure a
20 %.

La valeur obtenue est comparable a celles rapportées par Ayad et al. (2021) dans une
étude sur les miels algerien (1,495 et 1,503), et légérement supérieure a celles trouvées par
James et al. (2009) pour les miels neigerien avec des valeurs enregestrées de (1,355-1,486).

Selon Bogdanov (2009), la valeur de I’indice de refraction du miel peut varier selon son
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origine botanique, geographique et sa composition chimique, notamment la teneur en sucres,
en minéraux, et en autres composés solubles (acides organiques, enzymes, protéines, et

polyphénols).

2.1.5. Humidité

L'humidité est un parameétre essentiel pour évaluer la maturité, la qualité et la durée de
conservation du miel. Un faible taux d’humidité favorise la cristallisation et peut entrainer une
caramelisation accrue, tandis qu'une humidité dépassant 20 % augmente les risques de
croissance microbienne, ce qui peut conduire a la fermentation du produit durant le stockage
(Choi et Nam, 2020 ; Majewska et al., 2019). Par ailleurs, I'numidité influence également la
viscosité du miel, impactant ainsi ses propriétés physiques et sa stabilité globale (Silvano et
al., 2014).

Le taux d’humidité du miel étudié est de 14 + 0,28%, ce qui est inférieur a la limite
maximale (20 %) fixée par le Codex Alimentarius (2001). Des résultats similaires sont
rapportés par Otmani et al. (2021) avec des taux d’humidité de 14 et 15 %, ainsi que par
Ayad et al. (2021) avec des valeurs comprises entre 13,21 et 16,44 % pour les miels
algériens. Sur le plan international, Balo§ et al. (2021) ont démontré des taux d’humidité
variant de 14,6 a 18,60 % dans les miels de Serbie et Moumeh et al. (2020) ont rapporté une
fourchette de 10,50 a 20,50 % dans les miels espagnols, mettant en évidence la variabilité de
I'hnumidité du miel selon son origine géographique et botanique.

La teneur en eau du miel varie en fonction des facteurs tels que I'origine botanique,
I'numidité du nectar ou du miellat, la force des colonies d'abeilles, les conditions climatiques
et hygromeétriques, ainsi que les méthodes de récolte, de transformation et de stockage. Ces

parameétres influencent directement la qualité et la maturité du miel (Majewska et al., 2019).

2.1.6. Degré de Brix

Le pourcentage de Brix représente principalement la teneur en sucres du miel, qui
constitue un indicateur de son authenticité et de sa qualité. La valeur obtenue pour le miel
analysé est 80,67 = 0,29%. Elle est située dans la norme définie par le Codex Alimentarius
(2001) qui a fixe la limite minimale pour les miels de nectar a (> 60 %) et a établit des criteres

de qualité pour les miels destinés a la consommation humaine.

En comparaison aux études antérieures, ce résultat est inférieur aux résultats de Ayad et al.

(2021) pour les miels Algériens (81 a 84,5 %) et se trouve supérieur a ceux enregistrés par
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Moniruzzaman el al. (2013) et Izzah et al. (2021) pour les miels Malaisiens (55 a 84%).
Selon les résultats obtenus, les origines botanique et géographique s’averent des facteurs
importants qui influencent la teneur en sucres des miels (Otmani et al., 2021).

La valeur obtenue est proche des valeurs rapportées par Al-Farsi et al. (2018) pour les
miels Omanis (80 a 83,6 %) et s’inscrit dans la fourchette rapportée par Habib et al. (2014)
pour les miels des régions arides algériennes ou elle varie entre 79 et 84,10%. Cette
correspondance suggere que 1’échantillon provient d'une région présentant des conditions
environnementales propices & une concentration élevée en sucres, telles que des températures

élevées et une faible humidité, caractéristiques des zones arides.

Les variations du degré de Brix peuvent s'expliquer par divers facteurs, notamment
l'origine botanique des plantes ayant fourni le nectar ou le miellat, les conditions
environnementales, les variations climatiques ainsi que les méthodes et la durée de stockage
du miel. Ces parametres influencent directement la composition et la concentration en sucres

du miel, contribuant ainsi a ses spécificités physico-chimiques (Ouchemoukh et al., 2007).

De plus, cette teneur élevée en sucres inclut principalement le glucose et le fructose,
qui sont essentiels pour garantir la stabilité du miel en inhibant le développement microbien et
en réduisant son activité de 1’eau. Ainsi, la valeur de Brix mesurée dans cet échantillon refléte
non seulement la richesse en sucres du miel mais également sa qualité intrinseque et son

aptitude a une conservation prolongée.

2.1.7. Teneurs en protéines

La concentration en protéines de I'échantillon de miel étudié est de 377,2 = 1,00 mg
EBSA/100 g, reflétant ainsi sa richesse en protéines.

Cette valeur observée est compatible avec les résultats rapportés par Milek et al. (2021) pour
les miels importés et qui varient de 10 a 475 mg EBSA/100 g. Cependant, elle est supérieure
aux valeurs rapportées par Amessis-Ouchemoukh et al. (2021) et Zaidi et al. (2019) pour les
miels algériens et qui sont comprises entre 35 et 137 mg EBSA/100 g et 4,98 a 181,43 mg
EBSA/100 g, respectivement.

Les protéines présentes dans le miel proviennent principalement de pollen, de nectar et

des enzymes sécrétées par les abeilles ouvriéres au cours de la production du miel
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(Ouchemoukh et al., 2007). Les protéines du miel sont généralement des peptones, de

I’albumine, des globulines et des nucléoprotéines (Bonté et Desmouliére, 2013).

La variabilité des concentrations en protéines des miels peut étre attribuée a plusieurs
facteurs tels que les origines botanique et geographique, les conditions et la durée de
stockage, la force des colonies d'abeilles, la présence d'enzymes ajoutées par les abeilles
(telles que l'a-amylase, la gluco-invertase, la catalase, la glucose-oxydase et la phosphatase),
ainsi que la quantité de grains de pollen présents dans le miel (Moniruzzaman et al., 2013).

2.1.8. Teneurs en proline

La proline représente 1’acide aminé le plus abondant dans le miel et constitue un
indicateur essentiel de de sa maturité et sa conformité. Elle est incorporée par 1’abeille a partir
de ses sécrétions salivaires au cours de 1’¢laboration du miel et également a partir du pollen et

du nectar des fleurs (Belay et al., 2016).

La teneur en proline du miel étudié est de 446,1 + 9,60 mg kg—1 et est conforme a la
norme fixée par le Codex Alimentarius (2001) (>180 mg kg—1). Cette valeur est supérieure a
celles rapportées par Ouchemoukh et al. (2007) pour les miels de la région de Bejaia (202 a
680 mg kg-1, par Al-Farsi et al. (2018) pour les miels du Sultanat d'Oman (59,12 a 102,22
mg kg-1) et par Boussaid et al. (2018) pour les miels de Tunisie (299 a 683 mg kg-1).

Selon Ouchemoukh (2012), la quantité en proline dans le miel peut étre conditionnée
principalement par 1’origine du pollen utilisé¢ par les abeilles qui reflete la diversité botanique
et géographique des sources florales et par la force de la colonie d'abeilles qui enrichit la
diversité des nutriments disponibles dans la ruche.

2.1.9. Teneurs en HMF

L’hydroxyméthylfurfural est une substance resultant de la déshydratation des hexoses.
Elle renseigne sur la fraicheur ou le chauffage du miel et informe sur I’utilisation d’un
traitement thermique et de conditions de stockage inadequates (Sajid et al., 2020). La
concentration en HMF du miel étudié est de 18,01 + 0,62 mg kg—1. Cette valeur est conforme
aux normes établies par le Codex Alimentarius (2001) (< 40 mg kg—1) et indique les bonnes

conditions de stockage de ce miel.

La teneur en HMF déterminé s'inscrit dans l'intervalle des valeurs rapportées par

Amessis-Ouchemoukh et al. (2021) pour les miels algériens (1 a 34 mg/kg) et est supérieure
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a celles obtenues par Bouhala et al. (2020) (2 a 9 mg/kg) pour les mémes origines. Elle est
également proche de la valeur enregistrée par Kivima et al. (2021) pour les miels d’Estonie
(19,5 mg/kg). En outre, elle dépasse nettement les concentrations rapportées par Trinh et al.
(2022) pour les miels du Vietnam (0,049 a 2,933 mg/kg).

En effet, une température de stockage élevée favorise I'accumulation d'HMF et stimule
I'activité de l'invertase dans le miel (Molina et al., 2020). D’autre part, le pH joue également
un role déterminant dans la formation de I'HMF. Dans les miels présentant un pH plus acide,
la formation de ’HMF se déroule a un rythme plus rapide comparativement a ceux ayant un

pH plus élevé (Bogdanov, 2011).

2.1.10. Intensité de couleur (ABSys)

La coloration du miel est I'une des caractéristiques physiques trés importantes, car elle
constitue le premier élément sensoriel percu par le consommateur.
Le résultat de la couleur du miel analysé a enregistré une intensité de 339,87 + 0,86. Cette
valeur permet de classer ce miel parmi les miels foncés de couleur marron, riche en pigments,
en acides phénoliques, flavonoides, caroténoides (carotenes, xanthophylles), minéraux (fer,

cuivre) et en acides aminés (tyrosine, tryptophane) (Moniruzzaman et al., 2013).

En effet, Petretto et al. (2017) ont démontré que plus un miel est de couleur foncé,
meilleure est sa composition chimique. De plus, un miel foncé indique une forte activité
antioxydante grace a la présence des pigments caroténoides et flavonoides (Beretta et al.,
2005).

L’intensité de la couleur se situe dans I’intervalle rapporté par Otmani et al. (2021)
pour les miels algériens ou l’intensité des couleurs varie de 400 a 1500 mAU et est

comparable a celles des miels d'Inde qui varient de 210 a 1228 mAU (Saxena et al., 2010).

Le miel en générale a différentes nuances de couleur variant du jaune pale au brun
foncé en passant par les nuances du rouge ambre (Berreta et al., 2005). Cette variation
pourrait étre due a I’origine botanique, a la composition en minéraux du miel, aux réactions
biochimiques pendant la maturation du miel et aux parametres de stockage, comme la
température et la lumiere, qui s'averent egalement affecter la couleur du miel (Berreta et al.,
2005; Moniruzzaman et al., 2013 ; Petretto et al., 2017).
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Tableau V111 : Resultats des parametres physico-chimiques du miel étudié.

Norme du Codex

Parametre analysé Valeur obtenue Alimentarius (2001)
Potentiel d’hydrogéne (pH) 4,25 + 0,02 3,5-55
Conductivité électrique < 0,8 — miel de nectar ; >
(mS-cm™) 1,915+1,00 0,8 — miel de miellat
Indice de réfraction (20 °C) 1,490 + 0,001 /
Humidité (%) 14 £ 0,28 <20 %
Degré Brix (%) 80,67 + 0,29 > 60 %
Protéines (mg EBSA/100 g) 377,2 +1,00 /
Proline (mg-kg™) 446,1 + 9,60 > 180 mg-kg™!
HMF (mg-kg™) 18,01 + 0,62 <40 mg-kg!
Couleur (ABS450) 339,87 + 0,86 /

EBSA : equivalent serum albumine bovine, ABS : absorbance.

2.2. Profil glucidique

Les résultats de I’analyse par HPLC des glucides du miel d’abeille ont permis
d’identifier et de quantifier quatre composés principaux dont le fructose (470,31 £ 4,27 mg/qg),
le glucose (268,70 + 2,13 mg/g), les pectines (44,54 + 1,63 mg/g) et le saccharose (5,43 +
0,43 mg/g). La figure 18 montre le profil des glucides identifiés dans le miel étudié. Ces
résultats reflétent des caractéristiques typiques du miel et mettent en évidence son authenticité
ainsi que sa qualité nutritionnelle.
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Figure 18 : Profil glucidique du miel analyse.

La faible teneur en saccharose peut étre attribuée a une hydrolyse quasi compléte de ce
disaccharide en monosaccharides (glucose et fructose) sous ’effet des enzymes invertase et
amylase, produites par les abeilles au cours du processus de maturation. Une valeur bien

inférieure a la limite maximale de 5 g/100 g fixée par la norme du Codex Alimentarius
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(2001). Cela garantit que le miel est bien mir et exclut toute suspicion d’adultération par

I’ajout des sucres exogenes (Da silva et al., 2016).

Le fructose est présent en concentration plus élevée que le glucose (268,70 mg/g), ce

qui correspond au profil glucidique classique du miel.

Le fructose étant plus sucrant que le glucose, sa prédominance contribue a la douceur
caractéristique du miel (Mongi et Ruhembe, 2024). Cette proportion est également un facteur
déterminant pour l'indice glycémique du miel, le fructose ayant un impact glycémique plus
faible que le glucose, confére au miel un avantage sur le plan nutritionnel et fonctionnel
(Erejuwa et al., 2012). Le rapport fructose/glucose influence aussi la cristallisation du miel
car le fructose contribue a retarder ce phénomene, assurant ainsi une texture stable et
homogéne au produit (Krishnan et al., 2021) . D’apres le Codex Alimentarius (2001), les
miels doivent contenir au moins 60 g/100 g (600 mg/g) de sucres réducteurs (fructose +

glucose).

Les teneurs en fructose et glucose obtenues pour le miel analysé se situent dans les
plages rapportées par Alaerjani et Mohammed (2024), allant de 345,1 a 509,8 mg/g pour le
fructose et de 191,9 a 404,6 mg/g pour le glucose.

Elles sont également proches de celles enregistrées par Ratiu et al. (2019), qui ont rapporté
des concentrations en fructose comprises entre 243,3 = 1,99 mg/g et 422,65 + 1,64 mg/g, et en
glucose entre 218,3 + 0,77 mg/g et 449,9 + 1,35 mg/g.

La concentration considérable en pectines (44,54 mg/g) est une observation
relativement rare qui pourrait s’expliquer par 1’origine florale spécifique du miel ou par des
interactions avec des résidus végétaux introduits lors de la récolte (Chandel et al., 2022 ;
Escuredo et Seijo, 2024). Les pectines en tant que polysaccharides complexes, contribuent a
la viscosité du miel et peuvent également présenter des propriétés fonctionnelles, telles que
des effets prébiotiques favorisant le développement des bactéries bénéfiques du microbiote
intestinal (EI-Soud et Helmy, 2012).

Les concentrations en glucides obtenues sont conformes aux normes de qualité du
miel, qui stipulent généralement des teneurs éleveées en fructose et glucose (Codex
alimentarius 2001). Elles attestent la bonne conservation et Il'absence de dégradation

enzymatique du miel.
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2.3. Composition en acides aminés

L’analyse chromatographique par HPLC de la composition en acides amines du miel
révele la présence de 20 acides aminés a des concentrations variées et des pics caractéristiques

(Figure 19), reflétant sa richesse nutritionnelle et ses potentielles propriétés biologiques.

Les résultats ont montré une prédominance de certains acides aminés (proline, beta-alanine et

sérine), suivi des acides aminés essentiels et fonctionnels (acide aspartique, acide glutamique

et phénylalanine.. etc) ainsi qu’une présence modérée d’autres acides aminés (Tableau 1X).

Tableau IX : Concentrations des acides aminés dans I'échantillon de miel analysé.

N° de pic ret-e!—r?{inoas(drﬁin) Acides aminés Concentrations (Ug/g)
1 29,03 Acide Aspartique 59,4+ 10,0
2 31,11 Sérine 72,5+105
3 33,03 Acide Glutammique 55,1+9,0
4 34,93 Glycine+Histidine 21,415

5-6 39,11 Arginine+Thréonine 27,3+3,0
7 39,81 Taurine 26,6 2,4
8 41,08 Béta-Alanine 170,3 £ 16,6
9 41,41 Alanine 47,3+10,0
10 43,88 Proline 764,3 £ 25,6
11 44,95 Gaba 30,854
12 46,52 Baba+Aaba 18,1+4,3
13 48,75 Cystéine 20,0+5,9
14 49,85 Tyrosine 34,6 £3,7
15 51,46 Valine 25,7+0,5
16 52,30 Méthionine 25,8+ 3,7
17 53,78 Ornitine 23,1+43
18 55,12 Lysine 258+31
19 57,08 Isoleucine 27,6 +2,8
20 57,97 Leucine 23,1+22
21 60,10 Phénylalanine 419144

Totales d’acides aminés 1540,7 54,5

Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écart type (n=3).

La proline (764,3 pg/g) est I'acide aminé le plus abondant, caractéristique du miel

analysé. Elle est principalement dérivée des sécrétions des glandes hypopharyngiennes des
abeilles et sert d'indicateur de pureté et de maturité du miel confirmant son authenticité. La
proline est suivie par le béta-alanine avec une concentration notable de 170,3 pg/g qui peut
étre liée a des processus métaboliques spécifiques des plantes sources de nectar ou des

abeilles.
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Ce miel renferme également la serine, 1’acide aspartique et I’acide glutamique en
quantité importante, ces derniers sont impliqués dans divers fonctions biologiques tels que le
métabolisme énergétique, la neurotransmission et la synthése des protéines (Farooqui et al.,
2008 ; Stegink, 2020). Il contient aussi I’alanine et la phénylalanine qui pourrait contribuer a
I’aspect sucré et a 1’équilibre énergétique du miel (Choy et al., 2013). Par ailleurs, le Gaba est
également un neurotransmetteur qui peut étre impliqué dans des fonctions relaxantes et
antistress. Sa présence dans le miel pourrait conférer des propriétés neuromodulatrices

intéressantes (Cabirol et al., 2024).

La tyrosine est un précurseur des catécholamines (dopamine, adrénaline) ayant des effets
énergétiques attribués a certains types de miel. L'arginine est importante pour le métabolisme
de l'oxyde nitrique, tandis que la thréonine est essentielle pour la synthése des protéines et

I'intégrité du tissu conjonctif (Ren et al., 2013).
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Figure 19 : Profil chromatographique des acides aminés idntifiés de miel analyse.

Ces résultats concordent avec une étude menée par Brugnerotto et al. (2024) sur les
miels de miellats, qui ont mis en évidence la présence de 20 acides aminés dont la proline, le
beta-alanine, la serine, I’acide aspartique et I’acide glutamique sont les majoritaire dans la
plupart des miels, et des concentrations d'autres acides aminés qui varient significativement,

entre 802,0 + 12,12 mg/kg et 2035 + 35,76 mg/kg.

Des acides aminés a chaine ramifiée tels que la lysine, la méthionine, l'isoleucine, la
leucine et la valine sont présents dans le miel étudié. Bien que leurs concentrations soient

modeérées, mais ils peuvent contribuer a la valeur nutritionnelle globale, notamment en
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soutenant la synthése protéique, la réparation musculaire et le métabolisme énergétique (Tan
et al., 2023). La methionine occupe également un réle dans les processus antioxydants via la

synthése de la cystéine et du glutathion Wu, (2009).

Les résultats obtenus dans cette analyse ont montré que les teneurs en acides aminés
de miel sont conformes aux normes établies par le Codex Alimentarius (2001),
particulierement, la proline qui dépasse largement le seuil minimal fixé de 180 mg/kg. La
teneur en proline du miel analysé est notablement supérieure a celle rapportée par Yang et al.
(2024). Ces auteurs ont demontré une variation de la concentration en proline selon le type de
miel, atteignant un maximum dans le miel de jujubier (572,476 mg/kg), suivi par le miel de
prairie (566,035 mg/kg), le miel de gattilier (479,963 mg/kg), le miel de lavande (417,0
mg/kg), et le miel de caroube (342,279 mg/kg). Cependant, les teneurs restent inférieures a
300 mg/kg dans les miels de colza (286,327 mg/kg) et de tilleul (274,548 mg/kg).

Les variations observées dans les teneurs en proline et autres acides aminés libres
peuvent s'expliquer par divers facteurs. Selon Hermosin et al. (2003), ces variations
dépendent des origines botanique et géographique du miel, des conditions de maturation et
des pratiques de production et de stockage. Finalement, la richesse en acides aminés confere
au miel des propriétés nutritionnelles et biologiques intéressantes, notamment des effets
antioxydants (proline, tyrosine, méthionine), neuroprotecteurs (GABA, taurine) et
immunostimulants (arginine, thréonine). Ces caractéristiques renforcent son role en tant
comme complément nutritionnel bénéfique pour la santé, au-dela de son utilisation comme

édulcorant naturel (Samarghandian et al., 2017).

2.4. Teneurs en minéraux

Les résultats obtenus par spectrométrie d’émission optique sont apportés dans le
tableau X. Elles montrent que le miel étudié présente une concentration en potassium
(2171,74 mg/kg) relativement élevee, ce qui est cohérent avec la littérature qui a apporté des
teneurs allant de 40- 3500 mg/kg (Bogdanov et al., 2008). Le potassium est I'un des minéraux
les plus abondants dans le miel car il provient directement du nectar des fleurs qui présente
une richesse en ce minéral. Il joue également un rdle essentiel dans les fonctions cellulaires
des plantes et des abeilles et est un indicateur de la qualité nutritionnelle du miel (Bogdanov
et al., 2007).
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Tableau X : Teneurs en minéraux dans le miel analysé

Minéarux K S Ca P Na Mg Fe B Mn zn Cu
du miel

Teneurs 2171,74 198,08 178,86 132,97 116,34 96,80 13,85 5,51 2,71 168 1,63
enmg/kg  +11250 +940 8,90 +7,10 +6,80 +560 +0,70 *030 +0,20 0,10 0,10

K : potasium, S soufre, Ca : calcium, P : phosphore, Na : sodium, Mg : magnésium, Fe : fer, B : bore, Zn : zink , Cu : cuivre.

Les concentrations moyennes des autres minéraux tels que le soufre, le calcium le
phosphore, le sodium et le magnésium reflétent les besoins biologiques fondamentaux des
abeilles, qui prélevent ces éléments dans les nectars et pollens des plantes, par conséquent
transférés dans le miel. Le calcium par exemple est essentiel pour la formation des cellules et
des structures osseuses dans les abeilles, et le magnésium est impliqué dans de nombreuses
réactions enzymatiques. Le phosphore quant a lui est un élément essentiel dans les processus

énergétiques et métaboliques.

En revanche, le fer, le bore, le manganese, le zinc et le cuivre sont présents avec des
concentrations faibles et représentes des oligoéléments essentiels impliqués dans les processus
enzymatiques et la régulation antioxydante, mais leurs concentrations restent relativement

faibles par rapport aux autres minéraux.

Bien que le miel soit une source modérée en minéraux, la présence d’une quantité
significative en particulier de potassium, calcium et de magnésium pourrait renforcer sa
qualité nutritionnelle. Sa composition minérale est typiquement influencée par ses sources
botaniques et les conditions environnemental de production (Tlak Gajger et al., 2024). De
plus, les miels les plus foncés sont généralement plus riches en antioxydants et cette
caractéristique est influencée par leur composition chimique globale qui inclut les minéraux
(Ajibola et al., 2012).

3. Antioxydants d’huile de lentisque et du miel

3.1. Teneurs en polyphenols et flavonoides

Les résultats obtenus sur les teneurs en antioxydants ont montré une teneur phénolique
totale de 230,8 £ 0,46 mg EAG/100 g pour I'huile de lentisque. Cette valeur concorde avec les
données rapportées par Mezni et al. (2018) qui ont trouvé une concentration de 276,3 mg
EAG/100 g dans les huiles de lentisque tunisiennes.
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Cependant, cette teneur est nettement supeérieure a celle obtenue par Brahmi et al. (2020) qui
ont quantifié seulement 25,15 mg EAG/100 g. En comparant a d'autres huiles végetales,
I'nuile de lentisque se distingue par sa grande richesse en composés phénoliques. Selon
Demnati et al. (2011), I'nuile d'argan présente des teneurs phénoliques nettement plus faibles,
avec 8,7 mg EAG/100 g, de méme pour I'huile d'olive qui affiche des concentrations de 17,59
mg/100 g et 3,62 mg/100 g (Bouchab et al., 2023).

Selon ces auteurs, ses variations pourraient étre attribuées a plusieurs facteurs, notamment les
différences dans les méthodes d'extraction, les conditions géographiques, climatiques et les

pratiques agricoles, ainsi que I'état de maturité des fruits lors de leur récolte.

En ce qui concerne le miel, une concentration considérable en polyphénols totaux est
enregistrée, 56,49 + 0,31 mg EAG/100 g, cette teneur est proche de celle rapportée par Ayad
et al. (2021) 60,93 mg EAG/100 g. Toutefois, cette valeur reste relativement inférieure a
celles observées par El-Haskoury et al. (2018) pour des miels algériens ou les concentrations
varient de 75,52 a 245,2 mg EAG/100 g. Ces différences s'expliquent par I'origine botanique
et géographique du miel, ainsi que par les variations dans les conditions de stockage et de

transformation.

L'analyse des flavonoides a révélé une concentration de 77,50 + 0,96 mg EQ/100 g
pour I'huile de lentisque. La teneur en flavonoides d'huile de lentisque est proche de celle
rapportée par Mezni et al. (2018) qui ont enregistré 70,7 mg EQ /100 g dans une huile de
lentisque tunisienne, et est nettement inférieur a celle trouvée par Charef (2011), avec 2800
mg/kg pour I’huile du fruit noir et 3000 mg/kg pour I’huile du fruit rouge. Toutefois, elle est
supérieure a celle rapportée par Brahmi et al. (2020) pour I’huile de lentisque algérienne
16,08 mg EQ /100g. Cette richesse en flavonoides dans I'huile étudié peut étre liée a
I’environnement spécifique de la région d'origine, aux conditions climatiques et a la maturité

optimale des fruits au moment de leur récolte (Belyagoubi-Benhammou et al., 2018).

Pour le miel, une faible concentration en flavonoides est obtenue (5,45 + 1,39 mg
EQ/100 g). Cette valeur obtenue se situe dans les plages rapportées dans la littérature, ou les
teneurs varient entre 4,3 et 19 mg EQ/100 g pour des miels de différents types (polyflorales et
monoflorales) (Escuredo et al., 2013 ; Bouhala et al., 2020). Toutefois, elle est supérieure a
celles trouvées par Zaidi et al. (2019) (0,29 a 2,28 mg EC /100 g) sur les miels algériens.
Selon Alvarez-Suarez et al. (2009), I’origine botanique et géographique ainsi que le pollen

conditionne la concentration en composé phénolique et 1’activité antioxydante du miel.
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Généralement, les miels les plus foncés contiennent plus de polyphénols et de flavonoides que
les miels plus clairs. Par conséquence, une plus grande capacité antioxydante (Otmani et al.,
2021).

3.2. Teneurs en pigments de I’huile de P. lentiscus

» Chlorophylle

La teneur en chlorophylle mesurée dans I'huile de lentisque étudiée est de 18,26 + 1,16
mg/kg. Ce taux refléte une présence modérée de pigments chlorophylliens, qui sont a 1’origine
de la couleur Iégerement verdatre de I'huile de lentisque (Humphrey, 2004). Cette valeur
trouvée est comparable a celle rapportée par Brahmi et al. (2020) avec une teneur de 16,66
mg/kg dans une huile de lentisque obtenue dans des conditions similaires et se situe dans la
fourchette de 4,64 a 24,43 mg/kg rapporté par Ait mohaned et al. (2022). Cependant, cette
valeur reste inférieure a celle observée dans certaines huiles vierges d’olive, qui peuvent
contenir jusqu’a 30 mg/kg de chlorophylle selon la variété et la maturité des olives (Giuliani
et al., 2011). Les niveaux faibles de chlorophylle sont souhaités dans les huiles afin d'éviter
leur action pro-oxydante et d'assurer une bonne conservation des huiles (Gutiérrez-Rosales
etal., 1992).

> Caroténoides

Concernant la teneur en caroténoides, 1’huile de lentisque étudiée a enregistré une
valeur de 1670,95 + 1,67 mg/kg. Cette concentration est légérement supérieure a celle
rapportée par Brahmi et al. (2020) pour une huile de lentisque d’Algérie, qui était de 1480,0
mg/kg. Elle est toutefois nettement supérieure a celle trouvée par Mezni et al. (2014) pour des
huiles de lentisque provenant de différentes régions de Tunisie, dont les teneurs variaient
entre 5 et 10 mg/kg. Selon cet auteur, les principaux pigments identifiés dans 1’huile de
Pistacia lentiscus étaient le p-carotene (6,13 mg/kg), la lutéine (2 mg/kg) et la zéaxanthine
(1,35 mg/kg) (Mezni et al., 2020). La composition et la teneur en pigments des huiles
dépendent de plusieurs facteurs, notamment la provenance géographique, les conditions de
récolte des graines, ainsi que les méthodes d’extraction et de stockage de I’huile (Ramadan et
Morsel, 2003).
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3.3. Activités antioxydantes d’huile de lentisque et du miel

Les résultats obtenus montrent que les échantillons analysés (1’huile de lentisque et le
miel) possédent des pouvoirs scavengers sur le radical DPPH-. Le pourcentage de réduction
du radical libre DPPH- par I'huile de lentisque est de 73,36 %, une capacité réductrice
nettement supérieure a celles trouvees par Ait Mohand et al. (2022) et Belyagoubi-
Benhammou et al. (2018) pour la meme éspéce, avec 57,56 % et 48,29 %, respectivement.
Ce résultat témoigne de la forte capacité de I’huile de lentisque étudiée & neutraliser les
radicaux libres. En comparant cette huile avec 1’huile d’olive, le pouvoir scavenger obtenu est
presque trois fois supérieur a ceux trouvés par Gorinstein et al. (2003) et Merouane et al.
(2014) pour I’huile d’olive qui a démontré seulement 26 % de réduction.

Le pouvoir anti-radicalaire DPPH- du miel est de 85,27 %, résultat comparable & celui
trouvé par Zaidi et al, (2019) avec un pourcentage d’inhibition de 83,93 % et se situe dans
I’intervalle de ceux rapportés par Amessis-Ouchemoukh et al. (2021) et qui varient de 33,4 a
94,50 %. Cependant, il est presque deux fois plus supérieur a ceux trouvées par Ayad et al.
(2021) et par Otmani et al, (2021) avec 38,91 % et 48,88 %, respectivement.

La concentration réductrice médiane (ICso) de I’huile de Pistacia lentiscus est estimée
a 2 % tandis que la valeur 1C50 de miel est de 0,5 %. Ces valeurs indiquent que le miel
présente une activité antioxydante tres élevée, nécessitant une concentration plus faible pour
inhiber 50% des radicaux DPPHe.

Les résultats obtenus pour 1’activité de piégeage des radicaux ABTS™ ont montré que
I'huile de lentisque posséde une capacité de réduction du radical ABTS™ de 65,10 % Cette
valeur confirme un potentiel antioxydant remarquable pour I’huile. D’aprés Chouaibi et al.
(2020), le pouvoir anti-radicalaire ABTS™ exercé par des huiles de lentisque provenant de 10
régions de Tunisie a révélé des variations dans les résultats variant de 32,2 a 45,7 %. Cette
réduction est directement liée aux teneurs en composés phénoliques et en flavonoides. En
comparant a I’huile d’olive qui a présenté un pourcentage de réduction de 56,65%, 1’huile de
lentisque a présenté une capacité de réduction du radical ABTS™ nettement supérieure (Paié-
Ribeiro et al., 2024).

Le miel dans ce teste a montré un potentiel antioxydant puissant de 83,10 % et qui a
dépassé les valeurs rapportées par plusieurs études antérieures. Habib et al. (2014) ont relevé
des niveaux d’inhibition allant de 40 a 80 %, tandis que Otmani et al. (2021) ont observé des
pourcentages variant de 8 a 75 % pour des miels algériens. Le résultat obtenu dépasse ceux
rapportés par Zaidi et al. (2019), dont les valeurs étaient comprises entre 2,52 % et 63,24%,
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et ceux d’Ayad et al. (2021), qui ont indiqueé des activités plus modestes oscillant entre 8,90
et 18,21 %.

Le pouvoir réducteur correspond la capacité d'une molécule a transférer un électron,
permettant ainsi la réduction du fer ferrique en fer ferreux (Ouchemoukh, 2012). L’huile de
lentisque a exprimé un pouvoir réducteur élevé avec 286,12 mg EAG/100 g, ce qui refléte une
forte activité antioxydante grace a la concentration en composés phénoliques qu’elle
renferme. Selon Soufi et al. (2023), I'huile d'olive extra vierge a présenté des valeurs
généralement comprises entre 38,24 et 64,08 mg EAG/100g, tandis que I'huile d'argan a
montré des niveaux comparables, variant entre 200 et 290 mg EAG/100 g (Charrouf et al.,
2007). Ces résultats positionnent I'huile de lentisque parmi les huiles végetales les plus riches
en antioxydants, confirmant son potentiel en tant que source bioactive prometteuse doté d’un

pouvoir antioxydant intéressant.

Le miel analysé a montré également un pouvoir réducteur élevé avec 537,3 mg EAG
/100 g dépassant largement les valeurs rapportées dans la littérature pour quelques miels
algériens. Amessis-Ouchemoukh et al. (2014) ont rapporté des activités réductrices variant
entre 9,71 et 358 mg EAG/100 g, tandis que Zaidi et al. (2019) ont enregistré des valeurs
comprises entre 6,10 et 54,96 mg EAG/100 g. Une autre étude menée par Otmani et al.
(2021) a indiqué des pouvoir réducteurs compris entre 50,70 et 146,83 mg EAG/100 g.

Le test FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) est une autre méthode largement
utilisée pour évaluer le pouvoir antioxydant des échantillons, en mesurant leur capacité a
réduire le fer ferrique (Fe3*) en fer ferreux (Fe2*). La capacité de réduction obtenue pour
I'nuile de lentisque est de 152,8 mg EAG /100 g, ce qui révele un potentiel antioxydant
remarquable. Selon la littérature, I’huile de Pistacia lentiscus tunisienne présente une valeur
bien inférieure, de 27,5 mg EAG /100 g (Ameur et al., 2024). Par ailleurs, d'autres huiles
végétales, comme 1’huile d’olive, de colza, de riz et de tournesol montrent une large gamme
de valeurs FRAP allant de 39,3 a 339,6 umol Fe/100 g (Szydlowska-Czerniak et al., 2008).
Ces comparaisons permettent de mettre en évidence que I'huile de lentisque étudiée possede

un pouvoir antioxydant considérable.

En ce qui concerne le miel, la capacité de réduction FRAP obtenue est de 172,5 mg
EAG /100 g, soulignant une richesse notable en antioxydants. Les miels algériens analysés par
Amessis-Ouchemoukh et al. (2021) ont présenté des valeurs FRAP comprises entre 12,10 et
139,43 mg EAG /100 g, et par Ayad et al. (2021) une réduction allant de 31,15 a 75,93 mg
EAG/100 g, d’ou le miel analysé présente une capacité réductrice plus importante.
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Le pouvoir réducteur au phosphomolybdate de I’huile de lentisque obtenu est de 53,25
mg EAG/100 g. Ce dernier met en évidence la réduction des ions molybdéne (Mo®* en Mo®*)

grace au composés bioactifs constitutifs de cette huile (Fanali et al., 2018).

D’autre part, le miel présente un pouvoir réducteur au phosphomolybdate de 216 mg
EAG/100 g, bien au-dela des valeurs rapportées pour d’autres miels algériens et qui sont
compris entre 87 et 104 mg EAG/100 g (Imtara et al., 2018 ; Ayad et al., 2021).

Le test CUPRAC utilisé pour évaluer le pouvoir réducteur du cuivre (Cu2*) a révélé
une capacité de réduction de 62,04 mg ETR/100 g pour I’huile de lentisque. Ce résultat
témoigne d’un pouvoir réducteur du cuivre considérable et par conséquent une activité

antioxydante importante.

Le test CUPRAC a montré une valeur de 88 mg ETR/100 g pour le miel, soulignant
également une activité antioxydante remarquable. Des miels algériens ont présenté des
valeurs inférieures, variant entre 12,92 et 49,16 mg ETR/100 g (Ayad et al., 2021).

Le pouvoir de chélation des métaux mesuré par le test a la ferrozine permet d’évaluer
la capacité des antioxydants d’huile et du miel a stabiliser et a piéger les métaux de transition
tel que le fer, connu pour son role pro-oxydant en favorisant la formation de radicaux libres

via des réactions de type Fenton (Dastmalchi et al., 2008).

Les résultats obtenus ont montré que 1’huile de lentisque a une activité de chélation du fer de
76,82%. En comparaison a la bibliographie, I’huile d’olive a affich¢ généralement des
activités de chélation inférieures avec un maximum de chélation de 44% selon 1’étude de
Fanali et al. (2018). Concernant le miel, ’activité de chélation du fer est de 51,89%. Cette
valeur observeée reste compétitive a celles trouvés pour d’autres miels d'origine algérienne, ou
les taux de chélation varient entre 37 et 88% (Tahir et al., 2017 ; Temizer et al., 2018).
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Tableau XI : Résultats de I’activité antioxydante du miel et d’huile de lentisque.

Test Huile de lentisque Miel

DPPH (%) 73,36% 0, 14 85,27+0,06

ABTS (%) 65,10+ 0,08 83,10+ 0,08

FRAP (mg EAG/100g) 152,80+ 0,43 172,50+ 1,86
CUPRAC (mg ETR/100g) 62,04+ 0,30 88,00+ 0,40
Pouvoir réducteur (mg EAG/100g) 286,12+ 15,68 537,30+ 0,89

Phosphomolybdate (mg EAG/100g) 53,25+ 0,14 216x 0,50
Chélation du fer % 76,80+ 0,09% 51,90+ 0,09%

EAG : equivalent acide gallique, ETR : equivalent torolox.

L'huile de Pistacia lentiscus a présenté une activité antioxydante remarquable, comme
I’on témoigné les résultats obtenus a travers les divers tests effectuées (DPPH, ABTS, FRAP,
CUPRAC, phosphomolybdene et ferrozine). Ces performances antioxydantes (anti-
radicalaire, réductrices et chélatantes de métaux) peuvent étre attribuées a sa composition
chimique riche en composés bioactifs tels que les stérols, les polyphénols, les flavonoides, les

tocophérols, les acides gras insaturés, les chlorophylles et les caroténoides déja identifiés.

Sehaki et al. (2023) ont démontré que les acides phénoliques tels que 1’acide gallique
et ses dérivés ainsi que les flavonoides comme la quercétine et la catéchine présents dans
I’huile de Pistacia lentiscus ont un fort pouvoir antioxydant. Les polyphénols et flavonoides
agissent en tant que puissants piégeurs de radicaux libres grace a leur capacité a céder un
¢lectron ou un atome d’hydrogene, neutralisant ainsi les espéces réactives de 1’oxygene, ce
qui empéche la propagation des réactions d’oxydation (Villafio et al., 2007 ; Di Meo et al.,
2013).

En outre, ces composes sont capables de chélater les ions métalliques pro-oxydants (comme
Fez* et Cu?"), limitant ainsi leur participation a la formation de radicaux hydroxyles. Ces deux
mécanismes, synergiques contribuent a la stabilit¢é oxydative de 1’huile (Perron et
Brumaghim, 2009 ; Kejik et al., 2021).

Les tocopheérols presents dans I’huile de lentisque en particulier 1’a tocophérol et les

tocotriénols sont connus pour leurs fort pouvoir antioxydant et leurs capacités de piégeage, de
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neutralisation des radicaux libres, de chélation et de réduction des ions métalliques, et par
conséquent, la prévention de 1’oxydation (Mduller et al., 2010 ; Barouh et al., 2022). De plus,
des études antérieures ont démontre l'activité antiradicalaire des acides gras, en particulier les
acides gras insaturés (acide linoléique, linolénique et I’acide oleique). Cela grace aux doubles
liaisons présentes dans les AGPI et AGMI qui peuvent interagir avec les radicaux libres
(Meital et al., 2019 ; Pasciu et al., 2025).

Certains stérols présents dans 1’huile de lentisque peuvent participer a son activité
antioxydante comme le B-sitostérol et le campestérol qui ralentissent I’oxydation méme a des
température élevée en réduisant la formation des radicaux libres et des MDA (Zhang et al.,
2023 ; Nazir et al., 2024). Tandis que d’autres stérols comme 24-Méthyléne-Cholesterol, A-
7-Estigmastenol et A-7 I’avenastérol possedent une double liaison éthylidene, qui permet la
formation de radicaux libres stabilisés et I’interception des radicaux peroxyles, limitant la

propagation de la peroxydation lipidique (Wang et al., 2002 ; Yoshida et Niki 2003).

Les chlorophylles, présentes dans huile de lentisque, peuvent agir comme des piégeurs
de radicaux libres et neutraliser les radicaux hydroxyles (OHe) grace a leur structure
polycyclique et a la présence de groupes hydroxyles (Hsu et al., 2013). Les caroténoides aussi
sont reconnus pour leur capacité a piéger l'oxygeéne libre et a neutraliser divers radicaux
libres. Cette activité est attribuée a leur structure polyene, composée de doubles liaisons
conjuguées qui leur permettent d'interagir efficacement avec les les radicaux hydroxyles
(OHe). Les caroténoides peuvent également se lier avec des radicaux peroxyles (LOO¢),
interrompant ainsi les chaines de peroxydation lipidique (Young et Lowe, 2018). Ces
propriétés antioxydantes sont toutefois modulées par plusieux facteurs notamment 1’origine
géographique et le stade de maturation des graines, ainsi que les méthodes d’extraction
utilisées, qui influencent directement la composition et la concentration en composés bioactifs
de I’huile (Ameur et Szydlowska-Czerniak., 2024).

Le miel étudié a présenté une forte activité antioxydante qui est du probablement a la
présence de composés phénoliques, de flavonoides, d’enzymes antioxydantes et d’acide
aminés. Les composés phénoliques sont connus pour leur capacité a réagir avec les radicaux
libres et a se lier efficacement aux ions metalliques grace aux groupements hydroxyles qu’ils
posseédent, permettant ainsi de les chélater et de les neutraliser (Ebrahimzadeh et al., 2008 ;
Mouhoubi-Tafnine et al., 2016).
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Selon Amessis-Ouchemoukh et al. (2014), les composés phénoliques du miel sont capables
de complexer et de stabiliser les ions métalliques de transition, ce qui peut étre expliqué par le
pouvoir nucléophile de leurs cycles aromatiques et leurs groupements catéchol responsables
de la formation des chélates avec le Fe®". Ils réduisent également le potentiel redox de
manicre a stabiliser la forme oxydée des ions métalliques ce qui permet de limiter 1’activité
pro-oxydante des métaux. Khalil et al. (2012) et Doukani et al. (2014) ont démontré que le
miel foncé présente une teneur élevée en polyphénols et par conséquent une activité

antioxydante importante ce qui concorde avec le résultat trouvé, ou le miel analysé est foncé.

Le miel renferme aussi des enzymes antioxydantes telles que le glucose oxydase et la
catalase qui participent a son activité antioxydante. Ces enzymes permettent I’activation des
mécanismes de dégradation des peroxydes et des radicaux libres, et agissent d’une maniére
synergique avec les flavonoides pour offrir une protection moléculaire efficace contre les

dommages oxydatifs (Mouhoubi-Tafnine et al., 2016).

De plus, certains acides aminés présents dans le miel, notamment ’histidine, la méthionine, la
cystéine, I’acide aspartique et I’acide glutamique, contribuent a son activité antioxydante en
chélatant les ions métalliques pro-oxydants comme le cuivre, cette chélation limite la
formation de radicaux libres, réduisant ainsi les réactions d’oxydation. Rubino et al. (2011) et
Jiang et al. (2015) ont montré que ces acides aminés possédent une forte capacité de piégeage
des métaux, tandis que Ha et al. (2023) ont confirmé leur réle protecteur contre 1I’oxydation et
le pouvoir cytotoxique induit par les métaux lourds dans les systemes biologiques. Cependant,
I’activité antioxydante du miel peut varier selon 1’origine botanique, la qualité et la source
florale du miel, ainsi que sa composition chimique, notamment sa teneur en composés
bioactifs (Mezni et al., 2018).

3.4. Activité antimicrobienne d’huile de lentisque et du miel

Les résultats de I’activité antimicrobienne obtenue sont représentés dans le tableau XIlI

ci-dessous.
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Tableau XI1 : Résultats de I’activité antibactérienne du miel et d'huile de lentisque.

Souche Staphylococcus aureus E coli Pseudomonas aeroginosa

DZI (%) 25% 50% 75%  100%  25% 50% 75% 100% 25% 50% 75%
10.33+ 15.33+ 16.67+ 20.67+ 0.00+ 9.67+ 1533+ 19.67+ 0.00+ 0.00+ 14.67+
0.58 0.58 1.53 1.53 0.00 0.58 0.58 0.58 0.00 0.00 0.58
Huilede 8.67+ 9.00+ 10.33+ 14.00+ 0.00+ 0.00+ 12.00+ 14.67+ 0.00+ 0.00+ 9.67+
lentisque  0.58 1.00 0.58 1.73 0.00 0.00 2.00 0.58 0.00 0.00 0.58

Miel

DZI : Diamétre de Zone d’Inhibition, 25, 50, 75, 100% : différentes concentrations de miel et d’huile de
lentisque analysés, les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écart type (n=3).

Les résultats presentés dans le tableau XII ont montré que Staphylococcus aureus est
la souche la plus sensible aux effets inhibiteurs du miel et de 1’huile de lentisque, quelle que
soit la concentration testée. Avec le miel, le DZI a augmenté de maniére dose-dépendante,
atteignant 20,67 £ 1,53 mm a 100 %. L’huile de lentisque a montré une activité
antibactérienne relativement inférieure, avec un DZI maximal de 14,00 + 1,73 mm & 100 %.
Ces observations corroborent avec celles trouvées par des études antérieures sur le miel et qui
ont démontré une activité antibactérienne contre de nombreuses especes bactériennes,
notamment Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa et Staphylococcus aureus (lsraili,
2014 ; Otmani et al., 2021). Ces études ont également souligné la vulnérabilité des bactéries
Gram positives aux composés phénoliques et aux flavonoides, présents en abondance dans le

miel et dans les huiles de Pistacia lentiscus (Cushnie et Lamb, 2005).

Cette sensibilité peut étre expliquée par la composition de la paroi cellulaire des bactéries

Gram positives, qui est plus perméable aux composeés bioactifs que celle des Gram négatifs.

A faibles concentrations (25 % et 50 %), aucune zone d'inhibition n'est observée pour
Pseudomonas aeruginosa. Cependant, aux concentrations supérieures (75 % et 100 %), une
sensibilité notable est constatée avec un DZI de 17,33 + 3,06 mm pour le miel a 100 % et de

13,67 + 1,53 mm pour I’huile a la méme concentration.

Cela suggeére que des doses élevées sont nécessaires pour surmonter la résistance intrinséque
de cette souche, connue pour sa faible perméabilité membranaire (Livermore, 2002).
L’efficacité du miel a ces concentrations peut étre attribuée a ses propriétés osmotiques et a

son pH acide, qui inhibent la prolifération bactérienne (Alvarez-Suarez et al., 2010).

Escherichia coli se révéle étre la souche la plus résistante. Aucune zone d’inhibition
n’est détectée avec I’huile de lentisque a 25 et 50 %, et un faible DZI de 9,67 + 0,58 mm est

démontré avec le miel & une concentration de 50%. A 100 %, le DZI atteigne 19,67 mm pour
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le miel et 14,67 mm pour I’huile. Cette résistance peut s’expliquer par la structure complexe
de la paroi cellulaire des bactéries Gram négatives, composée d'une membrane externe riche
en lipopolysaccharides, qui agissent comme une barriére efficace contre les composés
antimicrobiens hydrophiles (Nikaido, 2003).

Les zones d’inhibition obtenues s'expliquent probablement par les fortes teneurs en
composes phénoliques présentes dans le miel et I’huile de lentisque. Plusieurs recherches
(Daglia, 2012 ; Huang et al., 2024 ; De Rossi et al., 2025) ont confirmé que les polyphénols,
tels que les tannins et les flavonoides jouent un rdle central en tant que substances
antibactériennes. Les flavonoides lipophiles tels que la quercétine et la catéchine agissent en
détruisant les membranes microbiennes, augmentant ainsi la fluidité des lipides membranaires
et provoquant une lyse bactérienne (Veiko et al., 2023). De plus, la diversité des métabolites
secondaires, ainsi que la position et le nombre de groupes hydroxyles présents sur les cycles
aromatiques de ces composes, induisent une toxicité ciblée vis-a-vis des microorganismes
(Bouyahya et al., 2019).

Les résultats obtenus démontrent que le miel posséde une activité antibactérienne
supérieure a celle de I’huile de lentisque. Cela peut étre attribué a sa nature multifactorielle.
En plus des polyphénols et flavonoides, le miel contient des enzymes comme la catalase et le
glucose oxydase, qui générent du peroxyde d’hydrogéne qui est un agent antimicrobien
puissant (Osés et al., 2024). Par ailleurs, le faible pH du miel (entre 3,2 et 4,5) constitue un
environnement défavorable a la survie bactérienne. En revanche, I’huile de lentisque présente
une richesse en composés bioactifs tels que les composés volatils (terpénes, terpénoides) et les
acides gras insaturés qui contribuent a son activité antibactérienne, en particulier contre

Staphylococcus aureus (Maurizi et al., 2024).
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4. Margarines
4.1. Parametres physicochimiques des margarines élaborées
4.1.1. Potentiel d’hydrogene

Le potentiel d’hydrogeéne constitue un parametre physicochimique fondamental,
influencant la stabilité microbiologique des produits alimentaires, notamment dans la phase
aqueuse, souvent sujette au développement microbien. Les résultats obtenus pour les
différentes formulations de margarines indiquent des valeurs de pH variant entre 3,64 + 0,01

pour la margarine témoin (Mc) et 3,70 £ 0,03 pour la formulation M4, comme illustré dans la

figure 20.
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Figure 20 : Valeurs de pH des margarines élaborées.

Mc: margarine contr6l sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2,
5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les barres verticales représentent les écartypes, les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas
statistiqguement différentes).

L’analyse statistique a révélé une différence significative (p < 0,05) entre la
formulation témoin Mc (3,64) et les margarines enrichies M1, M2, M3 et M4. En revanche,
aucune différence significative n’a été observée entre les formulations enrichies, indiquant
une stabilisation du pH autour de 3,69 a 3,70, dés 1’ajout de 2 % d’huile de lentisque et 0,5 %

de miel.

La différence de pH entre la margarine contréle Mc et les formulations enrichies peut
étre attribuée principalement a la présence de miel dans la phase aqueuse, riche en sels

minéraux basiques (potassium, calcium, sodium) pouvant contribuer a réduire 1’acidité.
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De plus, bien que I’huile de Pistacia lentiscus soit intégrée dans la phase grasse, certains
composés hydrophiles ou amphiphiles comme des phénols légers ou des flavonoides
pourraient diffuser partiellement vers la phase aqueuse, ce qui contribue ainsi a

I’alcalinisation modérée de cette derniére.

4.1.2. Teneurs en eau

La teneur en eau des margarines constitue un parametre important influencant leur
stabilité oxydative et leur sensibilité au développement microbiologique. Les teneurs en eau
des margarines élaborées varient de 14,23% (Mc) a 14,95% (M4), comme illustré dans la
figure 21. Ces valeurs enregistrées sont inférieures a la limite maximale fixée par la norme
ISO 662, (2016) (<18%) ce qui traduit une bonne homogénéité et une bonne maitrise des

conditions de fabrication.
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Figure 21 : Teneurs en eau des margarines élaborées.
Mc: margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les barres verticales représentent les écartypes, les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas
statistiquement différentes).

Les margarines M1 (14,94 + 0,034%) et M4 (14,95 + 0,017%) ne présentent aucune
différence significative entre elles (P<0,05). Il en est de méme pour les margarines Mc et M3.
La margarine M2 (14,74 + 0,033%) posséde une teneur en eau legérement inférieure a celles
de M1 et M4 et différe significativement (p<0.05) par rapport a M3 et le témoin (Mc) qui
présentent les plus faibles valeurs en eau de 14,24 + 0,039% et 14,23 + 0,04%,
respectivement.

Les faibles teneurs en eau dans les margarines élaborées peuvent étre traduites par un

dosage précis de la phase aqueuse et une bonne dispersion de 1’eau dans la phase grasse,
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ce qui favorise une excellente stabilité oxydative et microbiologique. Ce contréle rigoureux
confére aux margarines une qualité exemplaire, répondant aux exigences de l'industrie. A
I’inverse, une teneur élevée en eau peut créer un environnement favorable au développement
de moisissures et de microorganismes tels que Clostridium et Streptococcus, etc., ainsi qu’a
I’hydrolyse enzymatique (Cruz-Casas et al., 2021). Par ailleurs, la teneur en humidité des
margarines peut varier selon les conditions et la durée de stockage. Un stockage inadéquat et
une interruption de la chaine de conservations peuvent également entrainer une oxydation,

méme en conditions réfrigérées (Chougui et al., 2015).

4.1.3. Acidité

Les résultats de ’analyse de I’acidité des éechantillons de margarines ont montré que
les valeurs d’acidité oscillent de 0,14 % (Mc) a 0,18 % (M4), comme le montre la figure 22.
Les valeurs enregistrées sont largement en dessous de la limite maximale fixée par
I’entreprise (<0,3), ainsi que du seuil de 0,2 % établi par la norme 1SO-660, (2009), ce qui

confirme la stabilité des lipides dans ces margarines.

Les margarines additionnées de I'huile de lentisque et du miel (M1, M2, M3 et M4)
affichent des taux d’acidité de 0,16 = 0,009 %, 0,17 £+ 0,008 %, 0,17 + 0,009 % et 0,18 *

0,001 %, respectivement, et ne présentent aucune différence significative entre elles (p <0,05).
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Figure 22 : Acidités des margarines élaborées.
Mc: margarine contrdle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2, 5,10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les barres verticales représentent les écartypes, les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas
statistiquement différentes).

Cependant, ces derniers et Mc ont présenté une différence significative (p<0,05) en terme

d’acidité, ce qui pourrait etre attribué aux acides du miel et de 1’huile additionnées.
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L'acidité augmente proportionnellement avec la quantité d’huile de lentisque ajoutée.
Cela suggere que I'nuile de lentisque, qui est riche en acides gras insaturés et en composés
bioactifs, a un impact direct sur l'acidification de la margarine, bien que cette augmentation
soit relativement modérée et reste dans des limites acceptables, assurant que la margarine ne
subira pas de dégradation prématurée. En paralléle, le miel qui est connu pour son acidité
pourra contribuer également a une légére augmentation de I’acidité dans la margarine.
Cependant, I'impact du miel sur 1’acidité semble secondaire par rapport a I’huile de lentisque.
Ces resultats confirment que malgré la composition du miel en acide notamment en acides
organiques comme 1’acide gluconique, il n'affecte pas de maniére significative la stabilité de

la margarine.

4.1.4. Teneurs en sel

Le chlorure de sodium (NaCl) est un ingrédient fondamental dans la formulation de la
margarine, car il améliore le golt en renforcant les saveurs naturelles, et agit comme
stabilisateur de 1’émulsion en maintenant 1’homogénéité entre la phase grasse et la phase

aqueuse.

En plus de ses propriétés organoleptiques et ses fonctions technologiques, il joue un role
important dans la limitation de la croissance microbienne, contribuant ainsi a prolonger la

durée de conservation du produit (Wijnker et al., 2006).

Les histogrammes ci-dessous montrent les teneurs en sel des margarines préparées.
Ces derniérs sont comprises entre 0,33 % (M1) et 0,37 % (M4) et sont conformes aux normes
réglementaires qui ont fixé une limite maximale a 0,5 % (1SO-15648, 2004) cela garantis que
les margarines restent conformes aux exigences en matiere de qualité et de sécurité
alimentaire, tout en offrant des caractéristiques sensorielles appréciées par les

consommateurs.
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Figure 23 : Teneurs en sel des margarines élaborées.
Mc: margarine contrdle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2, 5,10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la

moyenne + écartype (n=3). Les barres verticales représentent les écartypes, les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas
statistiquement différentes).

L’analyse statistique des teneurs en sel des cing margarines formulées a révélé des
différences significatives entre certaines formulations (M1 et M4), (M4 et M2) et (M4 et Mc).
Tandis que, la margarine M3 et M4 ne présentent pas de différence significative entre elles (p
<0.05).

Les teneurs éleves en sel dans les formulations M3 et M4 peuvent étre attribuées aux
pourcentages d’huile de P. lentiscus incorporés dans cette formulation. L’analyse chimique de
I’huile de lentisque par Dhifi et al. (2013) ont révélé la présence de certains minéraux tel que
le calcium, le magnésium, le potassium, ainsi que du sodium, ce qui pourrait augumenter les
teneurs en sel des margarines enrichies en cette huile.

En plus, plusieur minéraux ont été identifiés dans le miel étudié, notamment le

calcium, le magnésium, le potassium, ainsi que du sodium en quantité notable.

4.1.5. Point de fusion

Le point de fusion des margarines est un paramétre essentiel qui détermine leurs
propriétés physiques, leur texture ainsi que leur comportement lors des applications culinaires.

Les résultats des points de fusion obtenus sont montrés dans la figure 24.
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Figure 24 : Points de fusion des margarines élaborées.

Mc: margarine controle ans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2,
5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les barres verticales représentent les écartypes, les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas
statistiquement différentes).

Les points de fusions obtenus sont inclus dans I’intervalle fixé par I’entreprise (32-
38°) indiquant que I’ajout d’huile de lentisque a différentes concentrations (2, 5, 10, 15%) et
le miel a (0,5%) n’affectent pas vraiment le point de fusion des margarines et restent toujours

dans les normes.

Les margarines Mc, M1, M2, et M4 présentent des différences significatives en terme
de point de fusion (p<0,05). Elles ont montré une tendance a la baisse lors de I'augmentation
du pourcentage d'huile de lentisque incorporée. La margarine témoin enregistre le point de
fusion le plus élevé (37,60 °C), tandis que la margarine M4 enrichie & 15 % d'huile de

lentisque présente le point de fusion le plus bas (35,90 °C).

La diminution du point de fusion constaté entres les échantillons peut étre attribuée a
la composition lipidique de I'huile de lentisque, qui est particulierement riche en acides gras
insaturés (oléique et linoléique) déja identifiés dans cette huile. Selon Ait Mohand et al.

(2022) la proportion d'acides gras insaturés dans cette huile est supérieure a 76 %.

De plus, la présence de doubles liaisons dans les acides gras insaturés entraine une
désorganisation dans la structure cristalline des lipides, réduisant ainsi la température

nécessaire a leur fusion. A l'inverse, les acides gras saturés dépourvus de doubles liaisons
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favorisent une structure plus compacte (Rogers, 2017), ce qui explique les points de fusion

plus élevés pour des margarines contenant une plus grande proportion de graisses saturées.

Ces résultats permettent de mettre en évidence 1’impact de I’enrichissement en huile
de lentisque riche en acides gras insaturés, qui contribue a rendre les margarines plus
malléables a température ambiante, ce qui peut étre un avantage pour certaines applications
alimentaires. De plus, cette particularité pourrait étre utilisée comme un critere de
différenciation pour des margarines enrichies en huiles fonctionnelles, répondant ainsi a la
demande croissante des consommateurs pour des produits contenant des graisses de meilleure

qualité nutritionnelle.

4.1.6. Couleur

La couleur du produit peut fortement influencer I’opinion du consommateur, ce qui
explique le grand intérét des industriels pour ce paramétre. Les résultats de 1’évaluation

colorimétrique des margarines formulées sont présentés dans le tableau X111 ci-dessous.

Tableau XI11 : Valeurs colorimétriques (Lovibond R/Y/B) des margarines enrichies en huile
de lentisque et en miel.

Echantillon R Y B Couleur observée
Mc 4,2 +0,2° 48,0 + 0,5° 0,0 +0,0° Jaune orangé
M1 40+0,2*  490+04" 0,0%0,0° Jaune orangé
M2 25+0,1° 51,0 + 0,3° 0,0+ 0,0° Jaune
M3 1,0+0,1° 46,0 + 0,4° 1,7 +0,2% Jaune verdatre
M4 0,5+0,1° 46,5+ 0,5° 2,2+0,2° Jaune verdatre

R (Rouge),Y (Jaune),B (Bleu), Mc: margarine sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les
margarines additionnées de 2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats
sont présentés sous forme de la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas statistiquement
différentes).

L’analyse statistique a montré que les valeurs de couleur rouge diminuent
significativement (p < 0,05) avec I’augmentation de la concentration en huile de lentisque.
Les formulations MC (sans ajout d’huile, ni de miel) et M1 (avec une faible teneur en huile de
lentisque et miel) présentent les valeurs les plus élevées (groupe a), traduisant une teinte jaune
orangé prononcée. A partir de M2, une baisse marquée est observée pour cette composante.
La composante jaune reste globalement élevée dans toutes les formulations, bien qu’aucune
différence significative ne soit observée entre M3 et M4 (p < 0,05) et différe significativement
de la couleur des autres formulations. L apparition progressive et significative du bleu a partir
de M3, en interaction avec la forte présence de la coloration jaune, marque une transition

colorimétrique significative vers des teintes jaune-verdatres pour M3 et M4.
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D’apres les résultats obtenus pour la couleur des margarines analysées, il semble que
I’ajout d’huile de lentisque a des niveaux élevés influence significativement la couleur des
margarines élaborées. Les margarines préparées avec de faibles concentrations d'huile de
lentisque (M1 et M2) présentent une couleur proche de celle typique de la margarine, sans
modifications perceptibles dans la teinte caractéristique du produit (jaune). En revanche, les
margarines enrichies avec des quantités plus élevées d'huile de lentisque (M3 et M4) exhibent
une couleur modifiée, tendant vers un jaune verdatre. Cette modification est probablement
due a la présence plus marquée des pigments naturels (chlorophylles et caroténoides) a de
grande concentration d'huile de lentisque ajouté. L’huile de lentisque utilisée est riche en
caroténoides probablement en lutéine, B-carotene, et en xanthophylles qui ont contribué a la
coloration observée. Ameur et al. (2024) ont démontré que I’huile de lentisque est une source
naturelle en caroténoides apportant des teneurs plus significatives en comparant a 1’huile

d’olive.

4.1.7. Taux de solides (SFC)

L'analyse de la texture par Résonance Magnétique Nucléaire, basée sur la mesure du
Solid Fat Content (SFC), permet d'estimer le pourcentage de matiéres grasses solides
présentes dans le produit a des températures spécifiques.

Les résultats obtenus ont montré qu'il n'existe pas de différences significatives (p
<0,05%) entre les cing margarines formulées, quelle que soit la concentration en huile de
lentisque, et que tous les échantillons suivent un comportement similaire en termes de

variation du SFC avec la température (Figure 25).

A 5°C, les margarines affichent un taux de solides relativement élevé de 35,3 %, ce qui
suggere que les margarines restent solides a basse température et conserve ainsi une certaine
fermeté. Ce taux diminue de manicre significative avec 1’augmentation de la température
atteignant 0,2 % a 40°C. Un taux répondant a la norme fixée par la 1ISO 8292, (1995) ou SFC
est de 0-3% a 40°C. Cela indique que les margarines fondent rapidement a température
ambiante, ce qui est un indicateur positif de leur consistance et de leur facilité d'utilisation, et
peut étre considéré comme une caractéristique essentielle pour un produit destiné a étre

facilement étalé.

Selon Himed et Barkat (2014), pour qu'une margarine soit tartinable, le SFC doit
idéalement étre inférieur a 40 % a 5°C et a 6 % a 40°C pour garantir une texture fondante et

une bonne tartinabilité.
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Ces valeurs sont cohérentes avec les resultats obtenus, suggérant que les margarines

formulées respectent ces criteres et présentent ainsi une bonne fusion et une texture fondante.
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Figure 25 : Variation de la fraction solide des matiéres grasses (SFC) en fonction de la température

pour les différentes formulations de margarines.
Mc: margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne * écartype (n=3). Les barres horizontales représentent les écartypes)).

Le comportement observé est compatible avec des margarines ayant un réseau
cristallin relativement homogéne, formé par une nucléation uniforme de cristaux et un
contrble adéquat de la coalescence. La bonne fusion observée est un indicateur que la vitesse
de cristallisation est suffisamment contrélée pour éviter la formation de cristaux trop gros qui

compromettent la texture.

La variation de la concentration en huile de lentisque semble ne pas avoir perturbé ce
mécanisme, assurant ainsi la préservation des propriétés organoleptiques, notamment 1’aspect,

la tartinabilité et la texture fondante de ces margarines fabriquées (Arellano et al., 2015).

4.1.8. Composition en acide gras des margarines formulées

Les résultats de la composition en acides gras des margarines produites ont révelé une
prédominance d’acides oléique, palmitique et linoléique, qui ont constituée les principaux

acides gras des huiles utilisées dans la phase grasse des margarines (Tableau XI1V).
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Tableau XIV : Composition en acides gras des différentes margarines formulées et leurs

teneurs exprimées en pourcentage.

Echantillons  c12:0 C14:0 C16:0 C18:0 C18:1 <C18:2 Ci183 AGS AGMI

035+ 0,78+ 3091+ 322+ 3531+ 27,64+ 029+ 3526+ 3531+

Mc 0,02%  003%® 146" 016" 1,00° 031% 001* 247° 1,09°
036+ 079+ 3220+ 346+ 3548+ 2678+ 029+ 3681+ 3548+
M1 0,02%  001% 162® 012® 131° 020° 001* 162° 131°
035+ 079+ 3209+ 358+ 3646+ 2471+ 029+ 3681+ 3646¢
M2 0,03%  002% 192® 021* 143" 08° 001% 193" 143"
036+ 080+ 3305+ 374+ 3806+ 2326+ 030+ 37,95+ 38,06+
M3 001%  001% 202% 037% 122%® 0989 001* 205% 122%®
M4 036+ 080+ 3416+ 38+ 3940+ 21,02+ 030+ 39,18+ 39,40+

002* o001* 107 034% 110* 1,02° o001% 112* 110°
TR (min) 27,47 32,59 37,59 42,37 43,93 45-47 48,48 / /
Mc : margarine contréle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2, 5, 10, 15%
d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0.5% de miel. C12:0: Acide Laurique, C14:0:Acide Myristique, C16:0: Acide
Palmitique, C18:0 : Acide Stéarique, C18:1: Acide Oléique, C18:2 : Acide Linoléique, C18:3: Acide Linolénique, AGS : Acides Gras
Saturés, AGMI : Acides Gras Mono-insaturés, AGPI : Acides Gras Poly-insaturés. (Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne +

écartype (n=3). Les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas statistiquement différentes).

Les teneurs en acides laurique, myristique, et linolénique ne présentent pas de

différences significatives entre elles pour toutes les margarines élaborées.

Les teneurs en acide oléique augmentent progressivement avec 1’ajout d’huile de
lentisque, de 35,31 % dans 1’échantillon témoin (Mc) a 39,40 % dans la margarine M4
enrichie a 15 % d’huile de Pistacia lentiscus. D’aprés les résultats de la composition en acide
gras d’huile de lentisque utilisée, I'acide oléique constitue le principal acide gras dominant. Ce
résultat corobore avec celui de Siano et al. (2020) qui ont rapporté que 1’acide oléique est le
principal acide gras de I’huile de lentisque. L’enrichissement progressif en cette huile a

contribu¢ a I’amélioration du profil mono-insaturé (AGMI) des margarines.

Le profil en acides gras saturés (AGS) des margarines formulées est dominé par I'acide
palmitique (C16:0) ce qui est probablement li¢ a la présence d’huile de palme dans leur
composition. Selon Koushki et al. (2015), I'huile de palme est principalement composée
d'acide palmitique, avec une teneur comprise entre 37,9 et 41,7 %, ainsi que d’acide oléique
présent en proportion variant de 40,7 a 43,9 %. La concentaration en acide palmitique varie
significativement entre Mc et les échantillons enrichis et augmente 1égérement avec 1’ajout
d’huile de lentisque, ce qui suggere que la présence d’huile de lentisque, contenant une
quantité considérable d’acide palmitique, améliore la concentration en acide palmitique des

maragrines enrichies en cette huile.
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Concernant les acides gras polyinsaturés (AGPI), essentiellement représentes par
I’acide linoléique, leurs teneurs diminuent légérement avec 1’augmentation de 1’huile de
lentisque, de 27,64 % (Mc) a 21,02 % (M4). Ce résultat est cohérent avec la composition de
I’huile de lentisque, moins riche en acides polyinsaturés que I’huile de tournesol, ce dernier
¢tant dominée par 1’acide linoléique avec des proportions variant entre 46,72 % et 69,89 %
(Harun, 2019). Cette réduction relative des AGPI au profit des AGMI pourrait néanmoins
ameliorer la stabilité oxydative des margarines. En fin, la richesse des huiles de blend utilisé
en acides gras diversifiés a contribué a enrichir la composition, améliorer les teneurs en acides

gras et a équilibrer le profil lipidique des margarines formulées.

4.2. Suivi de la stabilité oxydative des margarines élaborées

4.2.1. Indice de peroxyde

La valeur de peroxyde permet d’évaluer 1’oxydation initiale des lipides a travers la

quantification des peroxydes et hydroperoxydes formes.

Une augmentation de cet indice traduit une détérioration progressive des matiéres grasses. La
figure 26 présente 1’évolution de I’indice de peroxyde (en meq O,/kg MG) sur une période de
12 semaines (S1 a S12) pour un échantillon témoin (Mc) et quatre formulations de margarine
enrichies en huile de Pistacia lentiscus et en miel (M1, M2, M3 et M4).

Les résultats ont montré que le premier mois de conservation a manifesté zéro
peroxyde formé pour tous les échantillons de margarines, reflétant la bonne qualité des
matiéres premieres utilisées pour I'élaboration des margarines. Par la suite, une accélération
de la peroxydation lipidique est observée pour les margarines, dont I’échantillon témoin qui a
montré une augmentation réguliére de la valeur de peroxyde atteignant environ 2,95 meq
0,/kg MG a la derniére semaine de conservation. Cette tendance a indiqué une oxydation

modérée mais constante, en absence d’un enrichissement spécifique en antioxydants.
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Figure 26 : Evolution de l'indice de peroxyde (meq O,/kg MG) des différentes formulations

de margarines au cours du stockage a 4°C pendant 12 semaines.
(Mc : margarine controle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0.5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les barres horizontales représentent les écartypes).

La formulation M1 a présente la meilleure stabilité oxydative dont I’indice de
peroxyde a augmenté trés lentement, demeurant significativement inférieure a celle du témoin
et des autres formulations, avec une valeur finale nettement plus basse de 1,95 de meq O,/kg
MG a la 12eme semaine. Cette teneur est presque la moiti¢ d’incidence de peroxydation par
rapport aux autres margarines y compris le témoin. Une bonne stabilité oxydative qui peut
étre attribuée a une synergie entre les composés bioactifs présents dans I’huile de lentisque et
le miel, connus pour leurs propriétés antioxydantes, notamment les polyphénols, les
flavonoides, et les tocophérols qui peuvent intervenir par la neutralisation des radicaux libres

et I’inhibition de la propagation d’oxydation lipidique.

Les margarines M2, M3 et M4 ont suivi une tendance similaire a celle du témoin,
caractérisée par une augmentation progressive et rapide des valeurs de peroxyde. Ces
formulations se sont révélés globalement moins stables que M1 et ont montré une oxydation
supérieure a celle du témoin a partir de la 10éme semaine de stockage, atteignant
respectivement 2,88, 3,33 et 3,47 meq O,/kg MG a la derniére semaine. Cette limite en termes
de protection contre I’oxydation pourrait s’expliquer par la composition lipidique de 1’huile de
lentisque utilisée dans ces formulations, qui contient une proportion importante d’acides gras

polyinsaturés, particulierement sensibles & 1’oxydation (Yin et Porter, 2005).
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Les résultats obtenus ont permis de classer les échantillons en fonction de leur
résistance a I’oxydation. A la derniere semaine de stockage I’échantillon M1 enrichi avec 2
% d’huile de lentisque a présenté la meilleure résistance, suivi par M2 (5 %), puis M3 (10 %),
en fin le témoin et M4 (15 %) qui se sont montres les plus sensibles a la peroxydation. Ces
observations ont suggéré que [I’utilisation de 2 % d’huile de lentisque constituait la
concentration optimale pour produire une margarine offrant une résistance supérieure a

I’oxydation.

Toutefois, cette étude a révélé que I’indice de peroxyde maximal atteint était a 3,47
meq O,/kg MG pour M4, qui reste nettement inférieur a la limite maximale fixée par les
normes (<10 meq O,/kg) (Codex Alimentarius, 1999). Ce résultat témoigne que la
contribution du fort pouvoir antioxydant de 1’huile de lentisque et du miel incorporés dans les
formulations a retardé la peroxydation de ces produits avec une meilleure stabilisation pour

une période de stockage intéressante de 3 mois.

4.2.2. Test de Schaal

Le test de Schaal est utilisé pour évaluer la résistance a I'oxydation des lipides soumis

a un chauffage en surveillant la formation de peroxydes.

En général, ce test s’effectue a 40-65°C, mais dans la présente étude une température de 30
°C est adoptée afin de préserver l'intégrité structurelle des margarines, et d’éviter leur fusion
(les margarines ayant un point de fusion compris entre 35,9 et 37,6°C) conduisant a la

séparation de la phase aqueuse de la phase grasse.

Les résultats obtenus (Figure 27) ont montré une bonne résistance initiale a
I’oxydation pour toutes les formulations, avec des indices de peroxyde nuls au cours des deux
premieres semaines (S1 et S2). Ce constat confirme l'excellente qualité des matiéres
premieres utilisées ainsi que l'efficacité des composés antioxydants naturellement présents

dans les formulations, en particulier dans celles enrichies en huile de lentisque et en miel.

A partir de la troisiéme semaine (S3), une augmentation progressive de I'indice de peroxyde
est observée pour toutes les margarines. L’échantillon témoin (Mc) a montré une élévation
continue atteignant 4,63 meq O,/kg a la 12 éme semaine, reflétant une oxydation prononcée
en absence d’agents antioxydants spécifiques. Cette tendance met en évidence la fragilité du

produit face a I’oxydation lipidique dans des conditions de stockage prolongées.
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Figure 27 : Variation de I’indice de peroxyde (meq O,/kg MG) des différentes formulations

de margarines au cours du stockage a 30°C (test de Schaal) pendant 12 semaines.

Mc : margarine contr6le sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne * écartype (n=3). Les barres horizontales représentent les écartypes).

En revanche, les formulations enrichies en huile de lentisque (M1, M2, M3, et M4) ont
présenté des degrés de peroxydation différents, soulignant 1’impact des concentrations en
huile de lentisque sur la stabilité oxydative. Parmi ces formulations, M1 (2 % d’huile de
lentisque) a montré la meilleure résistance a la peroxydation, avec une augmentation
relativement modérée de I'indice de peroxyde, atteignant seulement 4,16 meq O,/kg MG a la
12eme semaine. Cette performance supérieure pourrait étre attribuée a la synergie des
composes bioactifs présents dans I'huile de lentisque et le miel, notamment les polyphénols,
flavonoides, et tocophérols, qui jouent un role clé dans l'inhibition de la formation et de la
propagation des radicaux libres (Mouhoubi-Tafinine et al., 2016 ; Ait Mohand et al., 2022).

Les formulations M2 (5 %), M3 (10 %) et M4 (15 %) ont suivi une trajectoire
d’oxydation plus marquée, avec des indices de peroxyde atteignant respectivement 4,55, 4,63,
et 4,76 meq O,/kg MG a la fin de la période de stockage. Ces résultats ont montré que des
concentrations élevées en huile de lentisque ont augmenté la proportion d’acides gras
polyinsaturés, rendant ainsi les margarines plus sensibles a 1’oxydation. L'analyse statistique
a montré que I’échantillon M4 enrichi a 15 % d’huile de lentisque a présenté la peroxydation
la plus éleveée parmi les formulations, confirmant que des niveaux trop élevés d'huile de

lentisque peuvent nuire a la stabilité oxydative du produit.
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Cela pourrait s’expliquer par un possible surcharge en antioxydants, conduisant a des
interactions pro-oxydantes dans des conditions de chauffage. En effet, a des concentrations
élevées, les antioxydants peuvent agir comme des pro-oxydants en présence de métaux de

transition, d'oxygene ou de température (Chobot et al., 2013).

Ces résultats permettent de classer les formulations en fonction de leur résistance a
I'oxydation : M1 (2 % d’huile de lentisque et 0,5% de miel) offre la meilleure protection
contre la peroxydation, suivie de M2 (5 % d’huile de lentisque et 0,5% de miel), puis M3 (10
% d’huile de lentisque et 0,5% de miel), et enfin M4 (15 % d’huile de lentisque et 0,5% de
miel), qui se montre la plus vulnérable. Ces observations suggéerent que 1’ajout de 2 % d’huile
de lentisque & la margarine constitue la concentration optimale pour maximiser la stabilité

oxydative tout en limitant la sensibilité a 1’oxydation lipidique des margarines enrichies.

Globalement, les indices de peroxyde mesurés pour toutes les formulations sont restés
inférieurs a la limite réglementaire de 10 meq O,/kg fixée pour les graisses alimentaires,
témoignant de 1’efficacité de miel en tant qu’antioxydants naturels incorporés dans les
formulations. Cependant, il est important de noter que I'oxydation lipidique est environ deux
fois plus élevée a 30°C (test de Schaal) qu'a 4°C, illustrant I'influence significative de la

température sur la vitesse de peroxydation.

4.2.3. Rancimat

Le test Rancimat est également utilisé pour évaluer la stabilité oxydative des
margarines élaborées, il représente un bon outil pour prédire ’aptitude a la conservation des
matiéres grasses ou des produits a base de matiéres grasses. Les résultats présentés dans la
figure 28 ont démontré des temps d’induction variés pour les différentes formulations de

margarine.
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Figure 28 : Temps d’induction d'oxydation « rancimat » des différentes margarines enrichies

en huile de lentisque et en miel.
Mc : margarine controle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

Le temps d’induction le plus élevé est enregistré pour M1 (22,26 heures), une
margarine enrichie avec 2 % d’huile de lentisque et 0,5 % de miel. Ce résultat met en
évidence I’effet protecteur de I’huile de lentisque a faible concentration et de miel contre
I’oxydation lipidique. En comparaison, le témoin non enrichi a montré un temps d’induction
de 13,42 heures, significativement inférieur a celui de M1 (p <0,05). Tandis que les
margarines enrichies avec des concentrations plus élevées d’huile de lentisque 5 %, 10 %, et
15 %, respectivement pour M2, M3 et M4 ont présenté toutes des temps d’induction plus

faibles, autour de 3,5 heures, suggérant une susceptibilité accrue a 1I’oxydation.
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Ce phénomene pourrait s’expliquer par la surabondance de composés insaturés sensibles a
I’oxydation ou par I’effet pro-oxydant des antioxydants d’huile de lentisque, susceptibles

d’accélérer les réactions d’oxydation a des concentrations élevées.

Ces observations ont démontré que la margarine enrichie avec une faible concentration
d’huile de lentisque (M1) a manifesté une meilleure résistance a 1’oxydation que celles avec
de fortes concentrations, M2, M3 et M4 qui ont montré D’effet inverse en favorisant
I’oxydation. Ceci est confirmé par Upadhyay et Mishra (2015) sur I'huile de tournesol
enrichie avec I'extrait de sauge (Salvia officinalis) a différentes concentrations qui a montré
une augmentation du temps d'induction avec l'augmentation de la concentration de sauge
jusqu'a atteindre 14,2 h a 1200 ppm. Au-dela, une réduction de l'efficacité est observée
lorsque des concentrations plus élevées sont utilisées. Ce comportement semble indiquer que
I’effet protecteur des antioxydants naturels suit une courbe dose-réponse non linéaire, avec
une efficacité maximale a des niveaux modérés avant une diminution a des niveaux plus

¢levés, ce qui cohobore avec les antioxydants de 1’huile et du miel.

4.2.4. Extinction spécifique k 270 et k 232

L'extinction spécifique dans l'ultraviolet permet d'obtenir des informations sur I'état
d'oxydation des lipides (Tableau XV).

Tableau XV : Extinctions spécifiques des margarines formulées a la 1*° et 12°™ semaines de
stockage a 4 et 30°C.
K232 /S1 K270/ S1 K232/ S12 K270/ S12
Echantillons
4°C 30°C 4°C 30°C 4°C 30°C 4°C 30°C
Mc 0,278+0,002°  0,465+0,001*  0,122+0,001° 0,32740,001*° 0,312+0,001¢ 0,787+0,001° 0,183+0,014® 0,397+0,001°
M1 0,201+0,002¢ = 0,361+0,001°  0,113%0,001° = 0,141%0,001°  0,235%0,002°¢ 0,642+0,003¢ 0,171+0,010° = 0,239+0,005 ¢
o . 0,109+0,001 d ¢ . b a

M2 0,205+0,001 0,388+0,001 - 0,153+0,001 0,283+0,003 0,957+0,001 0,188+0,001 0,552+0,002
M3 0,21740,001°¢  0,413+0,001°  0,102+0,001° 0,167+0,001° 0,427+0,002° 0,733+0,002° 0,130+0,007 ¢ 0,333%0,001°
M4 0,228+0,002°  0,381+0,001¢  0,130+0,007® = 0,176+0,001°  0,495+0,006° 0,598+0,001¢ 0,212+0,001* 0,347+0,001°

K232 / K270/ Extinctions spécifiques a 232nm et a 270nm. S1 : premiére semaine d’oxydation, S12 : deuxiéme semaine de

stockage. Mc : margarine sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la
moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant les mémes lettres ne sont pas statistiques différentes).

Les résultats du tableau XV ont montré que I’incorporation d’huile de lentisque et du
miel influence de maniére significative les extinctions spécifiques K232 et K270 et a révélé

des différences significatives (p<0,05) entre les différentes formulations.
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Les valeurs les plus faibles sont enregistrées pour la margarine enrichie a faible concentration
d’huile de lentisque (M1, 2 %), tandis que les valeurs les plus élevées sont observées pour la
margarine témoin (Mc) et la formulation contenant la concentration la plus élevée (M4, 15
%). Ces résultats confirment que I’huile de lentisque et le miel exerce une activité
antioxydante notable a des concentrations modérées. Cela peut étre attribué a la richesse de
cette huile et ce miel en composés antioxydantes notamment les polyphénols et les
tocophérols, qui inhibent efficacement la formation de radicaux libres (Ait Mohand et al.,
2022), et que des doses élevees pourraient entrainer un effet pro-oxydant, probablement en
raison de la saturation de 1’équilibre entre antioxydants et radicaux libres (Maliar et al.,

2023).

La stabilité oxydative des margarines est également influencée par la durée et la
température de stockage. Apres une semaine, les extinctions spécifiques K232 et K270
mesurées a 4°C sont, respectivement, d’environ 0,226 et 0,119. Cependant, a 30°C ces valeurs
augmentent de maniere significative, atteignant en moyenne 80 % (K232) et 60 % (K270) de
plus que les valeurs & 4°C. Ces résultats montrent que 1’élévation de la température accélére
les réactions d’oxydation des lipides, entrainant une accumulation rapide des composés
d’oxydation. Aprés douze semaines de stockage, toutes les margarines manifestent une
augmentation des deux extinctions spécifiques, avec 50 % (K232) et 85 % (K270) a 4°C et 55
% et 100 % en utilisant la température de 30°C. Ces résultats confirment que la stabilité
oxydative est fortement compromise par une durée de stockage prolongeée et des températures
élevées, favorisant la dégradation lipidique et la formation de composés oxydés (Sopelana et
al., 2016).

4.2.5. TBARS

Les résultats du test TBARS ont révélé des différences significatives (p<0,05) entre les
formulations de margarines enrichies apres une semaine (S1) et douze semaines (S12) de
stockage (Tableau XVI).
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Tableau XVI : Concentrations du malondialdéhyde (MDA) dans les margarines formulées

pendant la 1% et la 12°™ semaine de stockage & 4°C.
Echantillons mg MDA/kg en S1 mg MDA/kg en S12
Mc 0,19+0,01° 2,46+0,01°
M1 0,17+0,006 ° 2,41+0,01°
M2 0,30+0,006° 2,69+0,01°
M3 0,27+0,0010°" 2,59+0,006 °
M4 0,29+0,010° 2,64+0,006°"

S1: premiere semaine de stockage, S12 : douxieme semaine de stockage. Mc : margarine sans ajout ni de ’huile de lentisque
ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et
de 0,5% de miel. (Les résultats sont présentés sous forme de la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant les mémes
lettres ne sont pas statistiques différentes).

Au cours de la premiere semaine de stockage, seules des traces de MDA sont détectées
dans les margarines avec des valeurs relativement faibles variant entre 0,17 et 0,30 mg
MDA/kg. La margarine M1 a présenté la plus faible concentration en MDA, suivie par le
témoin, ce qui a indiqué une meilleure stabilité oxydative initiale. En revanche, les margarines
contenant une proportion plus importante d’huile de lentisque (M2, M3, et M4) ont affiché
des niveaux plus élevés de MDA. Cette tendance peut étre attribuée a la composition de

I’huile de lentisque en acides gras polyinsaturés susceptible a 1’oxydation.

Apres douze semaines de stockage (S12), une augmentation considérable des niveaux
de MDA est observée pour toutes les formulations, avec des concentrations multipliées par
environ 10 fois par rapport a S1. Les valeurs de MDA varient entre 2,41 et 2,69 mg MDA/Kg,
dont la concentration la plus élevée est enregistré pour M2, suivie par M3 et M4. La
formulation M1 se distingue par les niveaux de MDA les plus faibles, tandis que le témoin
présente une augmentation intermédiaire. Ceci démontre I’impact du stockage prolongé sur

I’accélération de 1’oxydation des margarines.

Ces résultats sont cohérents avec ceux de Shin et al. (2021) ayant démontré que
I’enrichissement lipidique et les conditions de conservation, notamment la température et la
durée, sont des facteurs critiques pour la stabilité oxydative des produits gras, et que le
stockage d’une margarine enrichie en graisses de canard a 63°C a montré une augmentation

de la formation de MDA en fonction du temps.

4.3. Analyses en composantes principales (ACP)

L'analyse en composantes principales (ACP) est réalisée pour déterminer la similitude
entre les différentes margarines formulées et pour montrer les relations entre les variables

étudiées en se basant sur leurs caracteristiques physico-chimiques (teneur en eau, acidite,
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teneur en sel et point de fusion) et leurs parametres de stabilité (coefficients d’extinction
spécifique, TBARS, test de Schaal, indice de peroxyde, ainsi que le temps d'induction de
rancimat) dans un espace bidimensionnel. Cette technique permet de réduire la complexité des

données tout en conservant un maximum d'informations explicatives.

La représentation graphique des valeurs propres a révélé que les deux premieres composantes
principales (CP1 et CP2) expliquent 70,08% de la variabilité cumulée totale. Cela indique que
ces deux axes contiennent une quantité significative d'informations sur les données analysées
(Figure 29).
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Figure 29 : Analyse en composantes principales (ACP) biplot, (A): projection des variables
sur le plan factoriel (F1 x F2) ; (B) : projection des margarines sur le plan factoriel (F1 x F2).

Mc : margarine sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2, 5, 10,

15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

La figure 29 (A et B) montre que CP1 explique (38,93 %) des données et représente le
point de fusion, I’indice de peroxyde a la 7™ semaine, I’extinction spécifique K232 et K270
a la 1% et la 12°™ semaine a 30°C et le temps d’induction rancimat TIR dans la partie
positive, tandis que le pH, I’extinction spécifique K232 et K270 & la 1%® et la 12°™ semaine a
4°C, le teste de Schaal & la 4°™ et 5°™ semaine et TBARS a la 1%° et la 12°™ semaine dans la

partie négative.
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Cependant, CP2 explique 31,15% des données et représente la teneur en sel, le test de Schaal
et ’indice de peroxyde pour tous les autres semaines dans la partie positive et la teneur en
eau, I’acidité et le les variables de suivie de la stabilité oxydative TBARS et extinction
specifique K232 et K270 a 4°C dans la partie négative.

L’analyse statistique a montré que les margarines formulées peuvent étre divisées en
quatre groupes (Figure 29 B). La discrimination par CP1 a montré que le premier groupe est
représenté par le témoin Mc qui est caractérisé par un point de fusion le plus élevé et de
I’extinction spécifique (K232, 270, S12 a 30°C) relativement élevée. Le deuxiéme groupe est
formé par M2 et M3 qui se distinguent par des valeurs moyennes pour 1’indice de peroxyde et
le teste de Schaal a I’exception de IP S6 et IP S7 qui sont plus élevées dans ce groupe (ce qui
6°™ et 7°™ semaine de

explique I’initiation de la peroxydation de ces margarines a la et

stockage, ainsi des valeurs d'extinction spécifiques (K232, 270, S12 a 30°C) les plus éleves.

Néaumoins, I'échantillon M4 formant le troisieme groupe est caractériseé par une teneur
élevée de sel, de test de Schaal et d’indice de peroxyde. Le dernier groupe comprenant
I’échantillon M1 se situe dans la partie négative du CP2 pour les faibles valeurs d’extinction
specifique, de test de Schaal et d’indice de peroxyde mais qui se caractérise par le temps
d'induction de rancimat le plus élevé reflétant une oxydation tardive et montrant une meilleure
résistance a 'oxydation. L’ ACP a montré également du faible teneur en eau et en acidité pour

toutes les margarines formulées étant positionnée dans la partie négative de CP1 et CP2.

4.4. Corrélation entre les parametres physicochiques et la stabilité oxydative des

margarines formulées

Les résultats de l'analyse statistique représentée dans 1’annexe 5 ont indiqué qu’il
existe une corrélation trés hautement significative au risque de (p<0,001) entre la teneur en
eau et les indicatuers de la stabilité oxydative des margarines formulées a svoir : I’indice de
peroxyde (IP, S6), I’extinction spécifique (K232 S1/30°C) et le test de Schaal (S4) avec des
coefficients de corrélation de r =0,90, r = 0,86, r = 0,78, et, respectivement. Ces derniers sont

inversement corrélés avec 1’acidité avec r = -0,70, r =-0,61, et r = -0,74, respectivement.

Une corrélation tres hautement significative a été aussi observée entre 1’extinction spécifique
K 232 et K 270 (S1a 30 °C) et l'indice de peroxyde (IP 6, 7, 8) avec un coefficient de r=0,88,
cette corrélation diminue a r= 0,59 et 0,68 entre ’extinction spécifique K270 a 30°C et IP

1let 12 respectivement. Ce qui traduit la transformation de produit primaire en produit
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secondaire d’oxydation. Cette corrélation trés hautement significative existe aussi entre le
teste de Schaal a la 8me (r= 0,88) et 12éme (r= 0, 81) semaine et 1’extinction spécifique
K232 et K270 (S1a 30°C), respectivement. Ces résultats traduisent une relation robuste entre
le suivi du processus d'oxydation, mesuré par l'indice de peroxyde et le test de Schaal, et la
formation de produits d'oxydation primaires et secondaires, mesurée par I'extinction
spécifique (K). Les réactions de ces produits d'oxydation avec le MDA via le test TBARS ont
été statistiquement confirmées par une corrélation hautement significative entre le test
TBARS (S1 et S12) et K270/S12 4°C avec r= 0,70 et r= 0,68 respectivement, pour S1 et S12.
La corrélation de ces parametres mesures peut s'expliquer par le fait que lorsque I'oxydation
des produits accélére I'indice de peroxyde et que le test de Schaal augmente, elle est toujours
suivie par la formation de produits d'oxydation, ce qui manifeste la croissance de I'extinction

specifique et du TBA. D'ou cette forte corrélation obtenue.

4.5. Stabilité microbienne des margarines élaborées

Les analyses microbiologiques réalisées sur les échantillons de margarine élaborées
ont révélé une tres bonne qualité microbiologique (Tableau XVII), et sont conformes aux
normes établies par la reglementation JORA N°35 du 24/01/1998.

Tableau XVII : Qualité microbiologique des différentes margarines formulées.

Souches Bactériennes Mc M1 M2 M3 M4 Standard
Germes aérobies a 30 o1 01 01 01 01 1SO : 4833
°C (UFC/g)
Coliformes totaux Absence Absence Absence Absence Absence 1SO : 4832
(UFClg)
Levures (UFC/g) Absence Absence Absence Absence Absence I1SO : 21527-2
- ISO : 21527-2
Moisissures (UFC/g) Absence Absence Absence Absence Absence
E coli (UFC/g) Absence Absence Absence Absence Absence 1SO : 7251
Staphylococcus aureus Absence Absence Absence Absence Absence ISO : 68881
(UFC/g)
Salmonella enterica Absence Absence Absence Absence Absence 1SO : 6579
(UFC/25g)

Mc : margarine sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de 2, 5, 10,
15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel. UFC : unité formant colonie.

Les tests réalisés ont démontré 1'absence totale de coliformes et la présence d’une

seule unité formant une colonie (UFC) de germes aérobies par gramme dans tous les
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échantillons de margarines (Figure 30) ce qui confirme une stricte application des normes
d’hygiéne et des pratiques rigoureuses de fabrication, en adéquation avec la norme 1SO :
4833, (2008).

En outre, ’analyse a révélé I’absence de levures et de moisissures, ce qui est conforme a la
norme 1SO : 21527-2, (2008), qui a fixé une valeur maximale de 10 UFC pour les levures et
qui a exigé 1’absence de moisissures dans le produit analysé. Ces derniers peuvent altérer
I’apparence et la saveur des margarines par libération de toxines telles que les cétones et les
aldéhydes, responsables d’odeurs désagréables et de détérioration du produit (Abdel-Aziz et
al., 2016). La faible activité de 1’eau des margarines, combinées a la présence de sel, ont
constitué un facteur limitant essentiel pour la croissance bactérienne. En effet, selon la
bibliographie, les margarines classiques contenant 2 % de sel ont présenté une résistance
accrue a la détérioration fongique en raison de leurs faibles activités hydriques, contrairement

aux margarines a faibles teneurs en sel (Sagdic et al., 2017).
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Figure 30 : Photographie montrant 1’absence de contamination bactérienne dans les
échantillons de margarines élaborées. 1: Levures et moisissures, 2: Salmonella enterica, 3:
Coliformes et E.coli, 4: Staphylococcus aureus, 5: Germes aérobies.

Pour la santé des consommateurs, ces échantillons de margarine se distinguent par leur
qualité supérieure, puisqu’ils sont exemptes de bactéries pathogénes telles que Salmonella
enterica, Staphylococcus aureus et Escherichia coli, responsables d’intoxications
alimentaires. Ces résultats sont conformes aux normes I1SO : 6579, (2002) ; 1SO : 6888-1

(2003) et I1SO : 7251, (2005), qui imposent leur absence dans les produits alimentaires.
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De plus, I’ajout d’huile de lentisque et de miel dans les margarines peuvait renforcer
leur résistance aux bactéries pendant le stockage, principalement grace a leurs propriétes
antibactériennes et a leur richesse en composés bioactifs tels que les polyphénols et les
flavonoides. Ces effets sont démontrés par Otmani et al. (2021) pour le miel, ainsi que par
Beldi et al. (2020) pour I’huile de lentisque.

4.6. Analyses sensorielles des margarines formulées

4.6.1. Caractérisation des produits

La caractérisation sensorielle des margarines permet d’évaluer leurs propriétés
organoleptiques, telles que la couleur, la texture, I’arome et le gotit a I’aide des sens humains.
Cette démarche est realisée de maniere systématique et objective pour décrire et mesurer les
attributs sensoriels des produits, tout en permettant de reconnaitre les descripteurs qui
discriminent le mieux les échantillons. Elle représente une approche fondamentale pour
garantir la qualité des produits, répondre aux attentes des consommateurs et orienter les

stratégies d’amélioration et de développement.

» Pouvoir discriminant par descripteur

Le pouvoir discriminant par descripteur renseigne sur les descripteurs qui discriminent
les différentes margarines élaborées ordonné du plus fort au plus faible pouvoir discriminant
(Figure 31). Les résultats de 1’analyse statistique ont révélé que la majorité des attributs
sensoriels dont 1’odeur, la couleur, le gout, I’arome et 1’aréme identifié, ont présenté une
discrimination tres hautement significative entre les échantillons (p < 0,001), a I'exception de
la texture et la tartinabilité (p > 0,05) qui n’ont montré aucune variation significative et tous

les échantillons ont présenté un profil similaire.
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Figure 31 : Pouvoir discriminant par descripteur des différentes margarines élaborées

Ces résultats ont confirmé que le panel d'experts a efficacement distingué les
margarines en fonction du pourcentage d'huile de lentisque incorporée et que l'intensité des
descripteurs : odeur, couleur, golt, arbme et ardbme identifié a augmenté significativement
avec la concentration croissante en huile de lentisque, tout en mettant en évidence 1’impact
direct de cette huile sur le profil sensoriel des margarines. En revanche, la texture et la
tartinabilité sont restés des descripteurs moins discriminants et n’ont pas indiqué de variations
significatives entre les échantillons (p > 0,05). Ces derniers demeurent stables et indépendant

de la concentration d’huile ajoutée dans les formulations.

Ces observations ont montré que I’odeur, la couleur, le golt et I’arobme sont les
principaux descripteurs influencés par la concentration en huile de lentisque, tandis que la
texture et la tartinabilité n’ont pas varié, et n’ont pas mis en lumiere I’interaction spécifique

entre la composition des margarines et les perceptions sensorielles.
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» Coefficients des modeéles

Les coefficients du modéle illustrées dans la figure 32 ont présenté des variations
significatives dans les intensités des descripteurs sensoriels en fonction de la concentration

d'huile de lentisque ajoutée aux margarines.

La couleur bleue a représenté les caractéristiques dont les coefficients sont significativement
positifs, la couleur blanche aucune significativité et la couleur rouge pour ceux dont les

coefficients sont significativement négatifs.

La margarine témoin (Mc) et celle enrichie a 2 % d'huile de lentisque (M1) ont affiché
des coefficients significativement negatifs (p<0,05) pour la plupart des descripteurs,
traduisant de faibles intensités des caractéristiques sensorielles évaluées a 1’exception de la
texture et de la tartinabilité qui n’ont présenté aucun effet significatif dans I’échantillon M1.
Ce dernier bien qu’additionné d’une faible quantit¢ d'huile de lentisque (2%) et de miel
(0,5%), a presenté des propriétés sensorielles globalement similaires a celle du témoin, avec
des notes attribuées par le panel d’experts inférieures a la moyenne, a I’exception de texture et

la tartinabilité qui ont été noté a la moyenne.

La margarine M2 enrichie avec 5% d’huile de lentisque et 0,5 de miel est caractérisée
par une intensité médiane pour tous les descripteurs sans variations significatives, comme le
montre 1’histogramme 3 de figure 32, indiquant des descripteurs ni faiblement, ni fortement

prononcé avec une attribution des notes moyennes par les sujets experts.

Par contre, les échantillons M3 et M4 ont représenté dans les histogrammes 4 et 5,
respectivement, des coefficients significativement positifs expliquant une forte intensité pour
tous les descripteurs, obtenues par I’attribution de notes supérieures a la moyenne par le jury
expert. Par conséquent, ces deux margarines ont présenté une couleur, une odeur, un gout et
un arome fort qui ont affecté les caractéristiques de ces produits. Bien également, 1’intensité
des descripteurs a augmenté en comparant 1’échantillon M3 a M4, ce qui explique I’influence
de I‘augmentation de la quantité d’huile de lentisque ajoutée dans la margarine.

La caractérisation des margarines élaborées a démontré que l'augmentation de la
concentration en huile de lentisque dans les margarines élaborées a induit une accentuation
des intensités des caractéristiques, a I'exception de la tartinabilité, qui est resté similaire pour

tous les échantillons.
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Figure 32 : Coefficients du modele des différentes margarines élaborées en fonction des

descripteurs. Mc : margarine contréle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les
margarines additionnées de 2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

> Moyennes ajustées par produit

Le tableau des moyennes ajustées par produit a montré les moyennes obtenues des
différents échantillons de margarine en fonction des descripteurs sensoriels évalués (Tableau
XVIII). Les couleurs attribués refleétent 1’effet des descripteurs, le bleu indique un effet
significativement positif sur [’échantillon, tandis que le rouge traduit un effet

significativement négatif.

Tableau XVIII : Moyennes ajustées des différentes margarines élaborées en fonction des

descripteurs sensoriels.

Echantillons  Aréme Couleur Odeur Godt Texture Iﬁe:r?trir:‘?é Tartinabilité

M4 44167 42500 43333 42500 44167 50000 45833
M3 4,0833 4,5100

M2 3,5000 3,0833 3,3333 3,5833 3,8333 4,7500 4,5000
Mc 4,5000
M1 4,5000

Mc : margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de

2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

144



Chapitre 11 : Résultats et discussion.

L’analyse des résultats a révélé que la margarine M4 se distingue par les valeurs les
plus élevées attribuées par les évaluateurs pour tous les descripteurs (ardme, couleur, odeur,
go(t, texture, ardme identifié et tartinabilité) affichant ainsi un effet significativement positif.
Cela traduit une forte intensité globale de ce produit. Cet échantillon est suivi directement par

la margarine M3 ayant également un effet significativement positif pour tous les descripteurs.

Cependant, I’échantillon M2 a apporté des valeurs moyennes intermédiaires et n’a pas
présenté d’effets significativement positif ou négatif, dans 1’ensemble. Cependant,
I’échantillon M1 et le témoin Mc sont les moins notés et ont présenté des valeurs les plus
faibles pour tous les descripteurs (ardbme, couleur, odeur, godt, texture, ardbme identifié et
tartinabilité) tout en affichant un effet significativement négatif traduisant une faible intensité

globale de ce produit.

Bien que tous les échantillons aient obtenu des scores similaires pour la tartinabilité
sans distinction particuliére, les échantillons M3 et M4 ont conservé une légére supériorité, ce
qui peurrait étre attribué aux propriétés spécifiques des lipides contenus dans I'huile de
lentisque en particulier les acides gras polyinsaturés qui sont connus pour leur faible point de

fusion, ce qui confére a ces formulations plus de tartinabilité.

Les résultats de I’analyse statistique ont montré que 1’ajout d’huile de lentisque et de
miel a manifesté une accentuation significative de I’intensité des caractéristiques des
margarines en particulier pour la margarine M4 avec le niveau d'enrichissement le plus élevé
(15%) d’huile de lentisque suivi par M3 (10%) M2 (5%) et en fin M1 (2%) et Mc.

4.6.2. Evaluation sensorielle et appréciation hédonique des margarines élaborées

Les deux araignées représentent le score de 1’évaluation sensorielle de différentes
formulations de margarine enrichies en huile de lentisque et du miel. La figure 33 illustre les

résultats de I'évaluation du panel d'experts.
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Figure 33 : Diagramme d’araignée montrant l'intensité des attributs sensoriels des différents

échantillons de margarine par le groupe d'experts.
Mc : margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

Les margarines Mc (témoin) et M1 (2% d'huile de lentisque et 0,5% de miel) ont
obtenu des scores globalement bas pour la plupart des attributs sensoriels, tels que la couleur,
I'odeur, la texture, le goGt et I'aréme. Cela indique que ces formulations ont présenté des
intensités sensorielles faibles. En revanche, la margarine M2 (5% d'huile de lentisque, 0,5%
de miel) a affiché des scores moyens, suggérant une intensité sensorielle modérée. Les
margarines M3 (10% d'huile de lentisque et 0,5% de miel) et M4 (15% d'huile de lentisque et
0,5% de miel) se sont distinguées par des scores significativement plus élevés, en particulier

pour I'ardme identifié, révélant des intensités sensorielles plus prononcées.

Ces résultats démontrent que l'augmentation de la concentration d'huile de lentisque a
amélioré les propriétés sensorielles de la margarine, a I'exception de la tartinabilité qui est
resté constante et a présenté le méme score pour toutes les margarines. La faible teneur en
miel incorporée (0,5 %) dans les formulations n’a induit aucune modification perceptible sur
les caractéristiques sensorielles des margarines enrichies. Cette addition n’a pas été détectée
par le panel expert, suggérant que son impact organoleptique est négligeable a ce seuil

d’incorporation.
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La figure 34 a exprimé I'évaluation hédonique représentant I'appréciation des

consommateurs, elle a confirmé les tendances observees par le panel d'experts.
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Figure 34 : Diagramme de I'appréciation sensorielle des différents échantillons de margarine

par le groupe hédonique.
Mc : margarine controle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

La margarine Mc a recu des scores les plus bas, reflétant une préférence moindre de la
part des consommateurs. Les margarines M1, M3 et M4 ont obtenu des scores moyens,
indiquant une acceptabilité modérée. En revanche, la margarine M2, avec une concentration
moyenne d'huile de lentisque, a recu un score nettement plus élevé, témoignant d'une
appréciation accrue pour cette formulation. Cette préférence est probablement liée aux
intensités sensorielles modérées, notamment en termes d'aréme et de goQt, qui sont pergues

plus appréciées par les consommateurs.

4.6.3. Classification Hiérarchigue Ascendante (CHA)

La classification hiérarchique ascendante CHA est réalisée pour regrouper les
dégustateurs en trois groupes distincts répartis selon les préférences des consommateurs. Les
résultats de la figure 35 ont montré que le premier groupe rassemblait la majorité du jury
sensoriel préférant 1'échantillon M2 enrichi avec 2% d’huile de lentisque et 0,5% de miel
comme concentration idéal pour avoir de bonnes caractéeristiques sensorielles de cette
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margarine. Pour les autres concentrations, on a remarqué une régression progressive du degré

de préférences concernant les échantillons M3 et M4.
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Figure 35 : Profils des classes de préférence des échantillons de margarines élaborées.

Mc : margarine contr6le sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

Le jury du deuxiéme groupe a montré des préférences pour les échantillons Mc, sans
ajout d’huile de lentisque ni de miel et M1, contenant une faible concentration de cette huile.
Cependant, sa préférence diminue progressivement. Une faible préférence pour les
échantillons M3 et M4 est constaté, en raison de leur forte intensité de godt, d'odeur, de

couleur et d'aréme qui ne sont pas appréciés par ce groupe de consommateurs hédonique.

Le troisiéme groupe a montré que leurs préférences augmentent avec 1’augmentation
de la quantité d’huile de lentisque incorporé, et réuni les sujets qui préférent davantage les
fortes caractéristiques de la margarine élaborée avec de grandes concentrations en huile de
lentisque M3 et M4.
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Le dendrogramme de la figure 36 a illustré une classification hiérarchique des
échantillons de margarine, révélant des regroupements basés sur leur similarité. Les
échantillons sont organisés en plusieurs clusters avec des sous-groupes. Le claustring a illustré
trois groupes distincts dont 1’échantillon Mc et M1 ont formé un groupe qui partage les
mémes caractéristiques sensorielles, jugées de faibles intensités par le panel sensoriel.
L’¢échantillon M2 forme un groupe séparément avec des caractéristiques déférentes de toutes
les formulations, jugé intermédiaire par le jury sensoriel. En fin, M3 et M4 forment ensemble
aussi un groupe avec des caracteristiques sensorielles fortes, jugé par le panel sensoriel.
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Figure 36 : Dendrogramme de classification hiérarchique regroupant les différentes

margarines formulées.
(Mc : margarine contrdle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel).

4.6.4. Analyses en Composantes Principales (ACP)

Les analyses en composantes principales (ACP) représentent les relations entre les
margarines et les descripteurs ainsi que leurs interactions dans un espace bidimensionnel
(Figure 37). Les deux axes de I'ACP accumulent une variance de 98,91 %, répartie sur F1
avec 88,96 % et F2 avec 9,95 %.

149



Chapitre 11 : Résultats et discussion.

Biplot (axes F1 and F2: 98.90 %)
Tartinabilité
4 1
2 T Texture
;\a M’C o M4
g 0 T T o ‘J‘C,OUIEL\(” T T
o M1 .i: Ardme
Y M2\ e Gout
2 1 Odeur
Ardme identifié
-4 1
-6
-8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10
F1 (88.96 %)

Figure 37 : ACP et projection des caractéristiques sensorielles et des margarines formulées

sur le plan factoriel (F1 x F2).
Mc : margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

Tous les descripteurs analyses ont contribué a former le premier facteur de I'ACP, avec
I'ordre suivant : ardbme, couleur, odeur, goQt, texture, ardbme identifié, puis tartinabilité. Ces
caractéristiques évaluées pour les margarines sont orientées vers le coté positif de F1 et ont
présenté des corrélations globalement élevées, dont le golt et I’odeur sont trés fortement
corrélés avec un R=1, indiquant une parfaite relation linéaire entre ces deux descripteurs. Ces
derniers sont ¢galement positivement corrélés avec 1’arome identifié, soulignant leur

interdépendance.

L'intensité de ces caractéres sensoriels est importante pour M4 et M3 et est
intermédiaire pour M2 mais faible pour M1 et Mc situés du coté opposé de la direction des
descripteurs. Cette distribution des margarines sur le biplot de I’ACP a confirmé une
augmentation de l'intensité des attributs avec l'augmentation du pourcentage d'huile de
lentisque incorporée dans les margarines. Comme a révélé le panel d'experts dans la
caractérisation sensorielle de ces produits, la faible quantité d'huile de lentisque ajoutée a
I'échantillon M1 n’a pas exercé d'effet significatif sur les caractéristiques du produit, cela a
abouti a un profil sensoriel proche de celui de la margarine témoin (Mc), et a indiqué que
I'incorporation d'une quantité minimale d'huile de lentisque n'a pas entrainé de modifications

significatives des attributs analysés.
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4.6.5. Cartographie des préférences (PREFMAP)

La cartographie des préférences est réalisée en adoptant I'approche de cartographie des
préférences externes (PREFMAP), qui combine les données de l'analyse en composantes
principales (PCA) et du clustering hiérarchique agglomératif (AHC). Cette méthode réduit les
profils hédoniques complexes en un nombre limité de clusters homogenes, permettant une

meilleure interprétation des preférences des consommateurs.

Les résultats obtenus ont montré que la margarine M2 se distingue comme la plus
appréciée, obtenant un taux de satisfaction élevé (80-100 %). Cette préférence est attribuée a
son équilibre sensoriel marqué par une odeur, un godt, un aréme et une couleur harmonieux et
tres appréciés des consommateurs. Cette margarine est suivie de prés par les margarines Mc,
M1 et M3 qui sont situées dans une zone de préférence intermédiaire (40-60 %), offrant des
caractéristiques sensorielles acceptables mais moins marquées que celles de M2. Enfin, la
margarine M4 qui s’est positionné dans une zone de préférence inférieure (20-40 %) (Figure
39). Cette faible appréciation résulte du niveau sensoriel jugé excessif en raison des niveaux
élevés d'intensités des caractéristiques évaluées, dues a la forte concentration d'huile de

lentisque incorporée.

Dans l'ensemble, I'incorporation d'huile de lentisque dans la margarine a induit une
amélioration des propriétés sensorielles, a mesure que la concentration a augmenté jusqu'a
atteindre sa plus haute appréciation a la concentration optimale de 5 % (M2). Au-dela de ce
seuil, une concentration plus élevée comme dans M3 (10%) et M4 (15%), a entrainé une

baisse significative de la préférence des consommateurs.

Ces observations concordent avec les conclusions d’Echeverria et al. (2021), qui ont
démontré que les consommateurs privilégient des huiles végétales présentant des couleurs
vibrantes et la présence d’ardOmes caractéristiques, comme celles d’huile d’olive, d’huile de
pistache ou d’autres huiles de qualités supérieures. Ces qualités, typiquement recherchées par
les consommateurs, soulignent 1I’importance d’un profil sensoriel équilibré pour atteindre des

niveaux d’appréciation optimaux.
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Figure 38 : Cartographie des préférences (PREFMAP) des échantillons de margarines

élaborées exprimées en pourcentages.
Mc : margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

4.7. Rhéologie des margarines élaboreés

4.7.1. Viscosité

Les figures 39 et 40 présentent les viscosités des échantillons de margarines mesurées
a 20 °C et 40 °C, respectivement. Il a été observé que pour les deux températures, les valeurs
de viscosité ne sont pas significativement influencées par 1’ajout d’huile de lentisque et de
miel dans les formulations des margarines. En effet, I'inclusion de 2, 5, 10 et 15 % d'huile de
lentisque n’a pas entrainé de variations notables de la viscosité. Cette derniere est restée
similaire a celle de la margarine témoin sur I’ensemble de la plage de taux de cisaillement

étudiée.
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Figure 39 : Viscosités des différentes margarines formulées en fonction du taux de

cisaillement a une température de 20°C.

Mc : margarine contréle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5% de miel.

A une température de 20 °C, les courbes de viscosité ont indiqué une allure non-
newtonienne et un comportement rhéofluidifiant & mesure que le taux de cisaillement a
augmenté la résistance des échantillons a diminué et par conséquent, la viscosité a diminué.
Ce type de comportement est également appelé pseudoplastique, caractérisé par une
diminution de la viscosité sous 1’effet de 1’augmentation de la contrainte et de taux de
cisaillement, cela est également observé pour la formulation de margarine avec 1’inuline (Li
et al., 2022). Ce phénomeéne peut étre s’expliqué par une réorganisation de la structure interne
du fluide entre I’état de repos et celui d’écoulement. A I’état de repos, la distribution et la
structuration ordonnée sont liées a des particules cristallines qui induisent une forte résistance
aux deformations, ce qui implique une viscosité apparente élevée. Lorsqu’une contrainte de
cisaillement est appliquée, ces particules tendent a s’orienter et a s’aligner dans la direction de
I’écoulement, réduisant les interactions interparticulaires et favorisant 1’écoulement, ce qui

conduit a une diminution de la viscosité (Sereti et al., 2021).
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La littérature scientifique rapporte I'existence d'une corrélation négative entre la déformation

et la viscosité des produits élastomeres (Ardakani et al., 2015 ; Ciavarella et al., 2021).
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Figure 40 : Viscosités des différentes margarines formulées en fonction du taux de
cisaillement a une température de 40°C.

Mc: margarine contrdle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4: les margarines additionnées de 2,
5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5%.

A une température de 40°C, les valeurs de viscosité sont plus faibles, avec un
comportement rhéofluidifiant sur toute la plage du taux de cisaillement étudiée. La viscosité
des margarines formulées est d’environ 10 Pa.s a y= 1 s™, ce qui est nettement inférieur a la
viscosité (1000 Pa.s) enregistrée a 20°C avec le méme taux de cisaillement. Cette diminution
indique qu’une augmentation de la température entraine une réduction de la viscosité, en
raison de la diminution des interactions intermoléculaires et de la fonte partielle des cristaux
lipidiques a des températures proches du point de fusion (=37 °C) (Santos et al., 2005 ;
Vithanage et al., 2009). Ce phénomeéne est bien décrit par le modéle d’Ostwald Waele ou les
paramétres (K, n, R%) permettent de caractériser ce type de comportement non newtonien. Les
indices de comportement a 1’écoulement (n < 1) confirment la nature pseudoplastique des

échantillons (annexe 6).
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4.7.2. Viscoélasticité

Les spectres mécaniques observés en figures 41 et 42 illustrent les propriétés
viscoélastiques des différentes margarines préparées et montrent I'évolution des valeurs du
module de conservation (G') et de la perte (G”) en fonction de la fréquence angulaire (f HZ) a
20 et 40°C, respectivement. Il a été observé qu'a une température de 20 °C (Figure 41), le
module d'élasticité (G') est supérieur au module de viscosité (G") sur toute la plage de
fréquences pour tous les échantillons, ce qui est caractéristique d’un comportement solide
viscoélastique typique des matieres grasses structurées comme la margarine. Cette dominance
du module élastique sur le module de perte reflete une structure interne cohésive, soutenue par
un réseau cristallin stable. Ce comportement observé est en accord avec les résultats de
margarines testées par Moriya et al. (2020) et Fallahasgari et al. (2023) et qui ont montré

une région linéaire viscoélastique avec G'> G".
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Figure 41 : Spectres mécaniques de viscoélasticité des différentes margarines préparées a une

température de 20°C. G’ et G’ sont respectivement les modules élastique et visqueux.
Mc: margarine contrdle sans ajout ni de I’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2,5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5%.
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La similitude des valeurs de G' et G" entre les différents échantillons a 20 °C indique
une structure interne globale identique, et suggére que I’ajout d’huile de lentisque n’a pas
perturbé I’architecture interne du réseau cristallin. Ce réseau est probablement maintenu grace
sa composition en triacylglycérols structurants POP et POS qui sont déja identifiées dans cette
huile. Ces composés favorisent une bonne interaction entre les cristaux de graisse et la phase
aqueuse dispersée, comme 1’ont confirmé Gao et al. (2022). D’autres travaux ont démontré
également que la nature des cristaux gras et leur répartition influencent fortement les
propriétés viscoélastiques, en particulier la fermeté, la propagation et la stabilité structurale
(Sellami et al., 2012 ; Shah et al., 2014).
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Figure 42 : Spectres mécaniques de viscoélasticité des différentes margarines formulées a

une température de 40°C. G’ et G’” sont respectivement les modules élastique et visqueux.

Mc: margarine contrdle sans ajout ni de ’huile de lentisque ni de miel. M1, M2, M3 et M4 : les margarines additionnées de
2, 5, 10, 15% d’huile de Pistacia lentiscus, respectievemnt, et de 0,5%.

A une temérature de 40 °C (Figure 42) on observe une forte diminution des deux
modules a été observée, bien que G’ est restée supérieure a G’ sur toute la gamme des
fréquences étudiées. Ces resultats indiquent un affaiblissement de la structure, probablement
dd a la fusion partielle de ces cristaux gras a cette température. De plus, la dépendance en

fréquence de G’ et G’ est plus élevée a 40 °C. Moriya et al, (2020) ont démontré que G’ et
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G" diminuent logarithmiquement a mesure que la tempeérature augmente a 45°C et dans une
autre recherche Vithanage et al. (2009) ont montré que le module de stockage (G') a 5°C est
10 fois plus élevé que celui a 20°C pour les beurres. De plus, Lazaridou et al. (2004) et
Karasu et al. (2015) ont mentionné dans leurs études que la structure du miel devient plus
sensible a la fréquence et entraine un affaiblissement de son réseau structural. Cependant, les
échantillons enrichis (M1, M2, M3 et M4) présentent des valeurs de G' supérieures a celles de
I’échantillon t¢émoin (Mc), indiquant une meilleure stabilité thermique et une structure interne

plus stable.

Cela peut étre attribué a la présence de composés antioxydants dans I'huile de lentisque et du
miel ajoutés, qui renforcent la cohésion du réseau lipidiqgue méme a des températures proches
du point de fusion (37-40 °C) et conférent un module d'élasticité élevé aux margarines
enrichies. Ceci est également démontré par Alvarez et al. (2022) et Quintana-Martinez et
al. (2018) pour d’autres formulations notamment des margarines enrichies en huile de grignon

d'olive et d’émulsions d’huile dans 1’eau.

Enfin, la détermination du facteur d’amortissement (tand = G"/G') pour tous les
échantillons indique qu’il est inférieur a 1 a 20 °C (annexe 6), confirmant un comportement
de type solide viscoélastique (G’ > G"). A 40 °C, bien que tand augmente, il demeure dans les
limites indiquant une structure partiellement intacte, ce qui démontre la résistance des
formulations enrichies a la perte compléte de leurs propriétés mécaniques sous contrainte
thermique, a I’exception de I’échantillon témoin qui présente moin de résistance. Ces résultats
sont corroborés avec ceux obtenus sur des margarines a base de CLA (acide linoléique
conjugué) ou d’émulsifiants naturels (diacylglycérol de palme), qui conservent un
comportement solide méme a des niveaux de stress ou de température éleves (Cheong et al.,
2009 ; Shah et al., 2014).

Ainsi, les propriétés viscoélastiques mesurées suggerent que 1’ajout d’huile de
lentisque et de miel dans la margarine pourrait offrir une stabilité thermique et mécanique
importante, sans compromettre la structure cristalline du produit final. Cette capacité a
maintenir une architecture interne cohérente méme a des températures proches du point de
fusion est un atout technologique important pour des applications industrielles, en particulier

dans les régions a climat chaud ou lors de conditions de stockage fluctuantes.
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Dans le cadre d’une formulation de margarines a tartiner enrichies en huile de Pistacia
lentiscus et en miel, plusieurs analyses physicochimiques et chromatographiques, activités
biologiques, propriétés sensorielle et rhéologiques ont été déterminées en vue d’évaluer la
qualité, la stabilité, la sécurité microbiologique ainsi que 1’acceptabilité organoleptique des

margarines formulées.

Les résultats d’analyses physicochimiques ont montré que 1’huile de Pistacia lentiscus
est trés stable et fraiche. L’acidité faible de I’huile (0,36 = 0,03 %) a témoigné d’une faible
dégradation des triglycérides et de sa bonne conservation. L’indice de peroxyde etait
extrémement bas (0,35 £ 0,03 meq O,/kg), ce qui a indiqué une quasi-absence d’oxydation
primaire des acides gras. L’indice de saponification (188 £ 0,20 mg KOHY/qg) est situé dans les
normes du codex alimentarius (188-196 mg KOH/g), et a refété une proportion équilibrée en
acides gras de longueur de chaine moyenne. Ces résultats ont influencé positivement la
texture et la plasticité de la margarine et ont facilité son émulsion et sa tartinabilité. L’indice
d’iode (83,8 = 0,18 g I,/100 g) et I’indice de réfraction (1,4675 + 0,002) ont classé cette huile

parmi les huiles non siccatives.

L’analyse chromatographique a inscrit cette huile parmi les huiles riches en acide gras
insaturés, caractérisée par une dominance de I’acide oléique (49,49 %) et de triglycérides
comme POO (23,08 %), POL (16,66 %) et OOO (14,57 %). La présence d’acides gras rares
comme les acides margarique et margaroléique lui a conféré un intérét technologique
particulier, notamment dans la formulation de margarine. La forte teneur en p-stérols (83,11
mg/kg) a conféré a I’huile un intérét nutritionnel, tandis que sa richesse en a-tocophérols
(117,41 £ 3,83 mg/kg) et a-tocotriénols (29,44 + 1,33 mg/kg) a renforcé sa stabilité

oxydative.

Les résultats des analyses des parameétres physico-chimiques du miel ont confirmé son
authenticité, sa bonne qualité, et sa valeur nutritionnelle élevée. L’analyse pollinique a montré
un miel polyfloral avec une diversité florale sans pollen prédominant. Les analyses
physicochimiques ont démontré que c’est un miel acide avec un pH 4,25 + 0,02 classe parmi
les miels de nectar et grace a sa conductivité électrique tres significatif de 1,915 + 1,00
mS/cm, il est considéré comme foncé riche en minéraux, dominé par le potassium (2171,74
mg/kg). La teneur en HMF était de 18,01 + 0,62 mg/kg qui restait bien en dessous de la limite
maximale autorisée (40 mg/kQ).
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L’analyse chomatographique a montré que ce miel est riche en acides aminés, dont la proline
est majoritaire (764,3 £ 95,6 pg/g), suivie de la béta-alanine (170,3 £ 16,6 pg/g). Le profil
glucidique est dominé par le fructose (470,31 + 4,27 mg/g) et le glucose (268,70 + 2,13
mg/g), avec une faible teneur en saccharose (5,43 £+ 0,43 mg/g), ce qui a confirmé

[’authenticité et 1’absence d’adultération du miel.

L’huile de Pistacia lentiscus et le miel d’abeille ont présenté une richesse notable en
composés antioxydants, avec des teneurs respectives en polyphénols totaux de 230,8 + 0,46
mg GAE/100 g et 56,49 + 0,31 mg GAE/100 g, en flavonoides de 77,50 = 0,96 mg QE/100 ¢
et 5,45 + 1,39 mg QE/100 g en caroténoides 1670,95 + 1,67 mg/kg et en chlorophylles de
18,26 + 1,16 mg/kg. Ces deux matrices naturelles révelé des potentiels antioxydants et
antibactérien notables. Le miel s’est distingué par une efficacité supérieure, notamment par
son activité scavenger du DPPH' (85,27 % pour le miel et 73,36 % pour I’huile) et son pouvoir
réducteur (537,30 mg EAG/100 g pour le miel et 286,1 + 1,56 pour I’huile). Sur le plan
antibactérien, les deux produits étaient actifs, notamment contre Staphylococcus aureus, mais
le miel a montré des zones d’inhibition (DZI) la plus larges avec 20,67 mm, et a demeuré plus

efficace face a E. coli et P. aeruginosa.

Les résultats des analyses physico-chimiques des margarines enrichies ont montré
qu’ils répondent aux normes (ISO) en vigueur, avec une teneur en eau (<18 %), en sel (<0,5
%) et une acidité (<0,18 %) toutes conformes. L’ajout d’huile de lentisque a entrainé une trés
l1égére hausse de 1’acidité et du taux de sel (notamment pour M3 et M4), une diminution du
point de fusion de 37,60 °C pour Mc, jusqu’a 35,90 °C pour M5 (15% d’huile de lentisque) et
une modification de la couleur vers des teintes jaune-verdatre. La texture reste homogeéne et la
tartinabilité optimale, avec un bon profil de fusion (SFC de 35,3 % a5 °C et 0,2 % a 40 °C).

L’évaluation de la stabilité oxydative des margarines formulées a montré une
résistance satisfaisante a 1’oxydation durant 12 semaines de stockage, avec un indice de
peroxyde conforme aux normes (<10 meq O,/kg). La formulation M1, contenant 2 % d’huile,
a affiché la meilleure stabilité (1,95 meq O,/kg a 4°C et 4,16 meq O,/kg a 30°C), confirmée
par un temps d’induction rancimat le plus élevé (22,26 h). Toutefois, a des concentrations plus
¢élevées (15 %), I’huile a exercé un effet pro-oxydant, comme I’a indiqué 1’élévation de
I’indice de peroxydes (3,47 a 4°C et 4,76 a 30°C). L’élévation de la température a accéléré
I’oxydation, doublant les extinctions spécifiques (K232 et K270) des la premiere semaine a

30°C (M3:0,217 a4°C et 0,413 a 30°C).
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Conclusion et perspectives

Aprés 12 semaines, une augmentation marquée des produits primaires et secondaires
d’oxydation a été observée, notamment une hausse de la concentration en MDA jusqu’a 10
fois, avec M1 conservant la plus faible teneur (0,17 mg MDAV/Kg), soulignant son efficacité

comme formulation antioxydante optimale.

L’enrichissement des margarines en huile de Pistacia lentiscus a amélioré d’avantage
leurs profils lipidiques, notamment par une augmentation de la teneur en acide oléique avec la
quantité d’huile ajoutée, renforcant ainsi leurs qualités nutritionnelles. Par ailleurs, toutes les
formulations ont présenté une excellente qualité microbiologique avec 1’absence de germes
pathogenes (Escherichia coli, Staphylococcus aureus et Salmonella enterica), conformément

aux exigences des normes ISO.

Les résultats de 1’évaluation sensorielle des margarines préparées ont mis en évidence
une influence significative de la concentration en huile sur les attributs organoleptiques,
notamment 1’odeur, la couleur, le golt et I’arome (p < 0,001). L’intensité sensorielle a
augmenté proportionnellement avec la concentration d’huile de lentisque ajoutée,
particulierement plus marquée dans les échantillons M3 (10 %) et M4 (15 %). Toutefois,
I’analyse hédonique a révélé que M2 (5%) offre le meilleur équilibre sensoriel et la
préférence maximale (80—100 %), tandis qu’un enrichissement excessif réduit 1’acceptabilité
du produit. Les analyses multivariees (CHA, ACP, PREFMAP) ont confirmé ces tendances et

ont positionné M2 comme formulation optimale en termes de satisfaction sensorielle.

Les résultats rhéologiques ont montré que I’ajout d’huile de lentisque jusqu’a 15 %, na
pas affecté pas la viscosité apparente des formulations, qui ont conservé un comportement
pseudoplastique typique des margarines. La viscosité a diminué avec 1’¢lévation du taux de
cisaillement et de la température, passant d’environ 1000 Pa.s a 20 °C a seulement 10 Pa.s a
40 °C, confirmant une perte de résistance due a la désorganisation des structures cristallines
lipidiques. Parallélement, les propriétés viscoélastiques ont montré que toutes les margarines
ont conservé un comportement solide viscoélastique (G’ > G”), méme a 40 °C, avec une
meilleure stabilité structurelle des échantillons enrichis (M1, M2, M3 et M4) par rapport au
témoin (Mc), grace a la présence des triacylglycerols structurants issus de 1’huile de lentisque,
qui ont renforcé la cohésion du réseau lipidique. De plus, les antioxydants naturellement
présents dans cette huile ont contribué a améliorer la résistance thermomécanique des

margarines enrichies, par conséquent la conservation de ces propriétés texturales.
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Conclusion et perspectives

L’ensemble des travaux réalisés sur la formulation de margarines enrichies en huile de

Pistacia lentiscus et en miel ouvre les perspectives suivantes :

Optimiser la formulation par modélisation statistique avancée pour maximiser la
stabilité et I’acceptabilité sensorielle.

Valorisation industrielle et faisabilité a grande échelle.

Evaluer la synergie entre les composés antioxydants du miel et de 1’huile Pistacia
lentiscus pour proposer des systemes de conservation naturels sans additifs de
synthese.

Etudier la cinétique d’oxydation et de dégradation au cours d’un stockage plus long.
Evaluer la bioaccessibilité et la biodisponibilit¢ des composés bioactifs de la
margarine enrichie, par des modeles in vitro ou in vivo.

Etudier sur des modeles animaux les effets physiologiques et métaboliques de cet
enrichissement (cholestérol, inflammation, stress oxydatif).

Extension a d'autres matrices alimentaires : fromages a tartiner enrichie en sources
végétaux, vinaigres, viennoiseries et biscuits.

Etude économique et évaluation du co(t de production.
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Annexe 1: Table de CHATAWAY.

Indice de réfraction

Teneur en eau (%)

Indice de réfraction

Teneur en eau (%)

a20°C a20°C

1,5044 13,0 1,4885 19,2
1,5038 13,2 1,4880 19,4
1,5033 13,4 1,4875 19,6
1,5028 13,6 1,4870 19,8
1,5023 13,8 1,4865 20,0
1,5018 14,0 1,4860 20,2
1,5012 14,2 1,4855 20.4
1,5007 14,4 1.4850 20,6
1,5002 14,6 1,4845 20,8
1,4997 14,8 1,4840 21,0
1,4992 15,0 1,4835 21,2
1,4987 15,2 1,4830 21,4
1,4982 15,4 1,4825 21,6
1,4976 15,6 1,4820 21,8
1,4971 15,8 1,4815 22,0
1,4966 16,0 1,4810 22,2
1,4961 16,2 1,4805 22,4
1,4956 16,4 1,4800 22,6
1,4951 16,6 1,4795 22,8
1,4946 16,8 1,4790 23,0
1,4940 17,0 1,4785 23,2
1,4935 17,2 1,4780 23,4
1,4930 17,4 1,4775 23,6
1,4925 17,6 1,4770 23,8
1,4920 17,8 1,4765 24,0
1,4915 18,0 1,4760 24,2
1,4910 18,2 1,4755 24,4
1,4905 18,4 1,4750 24,6
1,4900 18,6 1,4745 24.8
1,4895 18,8 1,4740 25,0
1,4890 19,0
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ANnexe 2. Courbes d’étalonnages du dosage des antioxydants et des activités

antioxydantes
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Figure 1 : Courbe d'étalonnage des protéines.
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Figure 2 : Courbe d'étalonnage des composés phénoliques.
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Annexe 3 : Questionnaire d’analyse sensorielle des margarines enrichies en huile de
Pistacia lentiscus et miel par un panel expert

Questionnaire d’analyse Sensorielle des margarines par un panel expert

Age:...... ans Date : 29 /05 /2022

Sexe : Féminin

Masculin

Dans ’optique d’une caractérisation sensorielle de la margarine, cing échantillons codés A, B, C, D, E vous sont

présentés. Il vous est demandé de les examiner et de les goditer successivement, puis répondre aux questions qui suivent :
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’cau

1/ Intensité de la couleur

1-  Tres faiblement intense

2-  Faiblement intense Echantillon A B C D

3- Moyennement intense

4-  Fortement intense Note
5-  Tres fortement intense

2/ Intensité de I’odeur (sans gouter)

1-  Tres faiblement intense

2-  Faiblement intense Echantillon A B C D
3- Moyennement intense

4-  Fortement intense Note

5-  Tres fortement intense

3/ Intensité du gout (gout sucré)

1-  Tres faiblement intense

2-  Faiblement intense Echantillon A B C D
3-  Moyennement intense

4-  Fortement intense Note

5-  Tres fortement intense
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4/ Intensité de I’arome (sensation en bouche)

Tres faiblement intense
Faiblement intense
Moyennement intense
Fortement intense

Tres fortement intense

5/ Arome identifié

6/ Intensité de texture (sensation en bouche)

Absence

Miel

Huile d’olive
Huile de lentisque
Non identifié

Non fondante
Faiblement fondante
Moyennement fondante
Fortement fondante
Trés fortement fondante

7/ Intensité de tartinabilité

Tres difficile a tartiner
Difficile a tartiner
Moyennement tartinable
Facilement tartinable

Tres facilement tartinable

Echantillon D
Note
Echantillon D
Note
Echantillon D
Note
Echantillon D
Note
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Annexe 4 : Questionnaire d’analyse sensorielle des margarines enrichies en huile de
Pistacia lentiscus et miel par un panel expert

Questionnaire d’analyse Sensorielle des margarines par un panel hedonique

Age:...... ans C] Date : 29 /05/2022

Sexe : Féminin
Masculin D

Dans I’optique d’une caractérisation sensorielle de la margarine, cing échantillons codés vous sont présentés A, B,

C, D, E. Il vous est demandé de les examiner et de les go(ter successivement, puis répondre aux questions qui suivent :
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 1’eau

1/ Appréciation de la couleur

1-  N’est pas appréciée Echantillon A B C D E
2-  Faiblement appréciée
3- Moyennement appréciée

4-  Fortement appréciée Note
5-  Tres fortement appréciée

2/ Appréciation de ’odeur

1-  N’est pas appréciée

2-  Faiblement appréciée Echantillon A B C D E
3- Moyennement appréciée

4-  Fortement appréciée

5-  Tres fortement apprécié Note

3/ Appréciation du gout (gout sucré)

1- N’est pas appréciée

2-  Faiblement appréciée Echantillon A B C D E
3-  Moyennement appréciée
4-  Fortement appréciée

5-  Tres fortement apprécié Note

4/ Appréciation de I’ardome (sensation en bouche)

1-  Tres faiblement appréciée

2-  Faiblement appréciée Echantillon A B C D E
3- Moyennement appréciée

4-  Fortement appréciée Note

5-  Tres fortement appréciée
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5/ Arome identifié

6/ Appréciation de la texture (sensation en bouche)

10-

Absence

Miel

Huile d’olive
Huile de lentisque
Non identifié

Non fondante
Faiblement fondante
Moyennement fondante
Fortement fondante
Treés fortement fondante

7/ Appréciation de la tartinabilité

10-

Tres difficile a tartiner
Difficile a tartiner
Moyennement tartinable
Facilement tartinable
Tres facilement tartinable

8/ Préférence globale

Echantillon D
Note

Echantillon D
Note

Echantillon D
Note

Attribuer une note de 1 a 9 pour chaque échantillon selon votre préférence, sachant que 1 correspond a I’échantillon le moins
préféré et 9 au plus préféré. Comme présenté dans 1’échelle ci-dessous :

Extrémement désagréable
Tres désagréable
Désagréable

Assez désagréable

Ni agréable ni désagréable
Agréable

Assez agréable

Tres agréable
Extrémement agréable

Echantillon

Note
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Annexe 05 : Significativité des correlations entre les parmétres physicochimique et la stabilité oxdative des margarines formulées

A |Temeur|, .| . |TBARS|TBAR| K232 | K232 |K270 | K270 | K232 | K282 | K270 | K270 | oo P 6
en eau P S1 | SS12|s1/4°C [S1/30°C|S1/4°C|S1/30°C [S12/4°C) S12/30°C |S12/4°C| S12/30°C
Teneur en 1
eau
Acidite | 0.62% | 1
oH 026 | 025 | 1
TBARSS1| 0.60* | 058 | 017 | 1
TBARS S12| 057* |052% | 021 | 052* | 1
3}5/24%20 046 |-059%| -031 | -026 |-028| 1
s|1</§g°2c 0.86%%* |-0.70%% -0.35 | -0.54* | -0.47 | 0.68** | 1
Sﬁl% 041 | 004 | 032 | 037 | 028 | 050 | -020 | 1
shose | 042 |061%| 029 | -027 | -029 |0.96+%%| 067+ | 049 | 1
**k
s|1<22/2°2c 057% | 047 | 015 | 008 | 001 | 020 | -049 |%777| 020 | 1
siorn | 058 | -033 | -053* | 001 | 010 | 001 | 058* | -0.47 | 0.003 [0.87 1
SEZ/ZE’C 041 | 029 | -0.27 | 0.70%* |0.68**| 032 | -021 |0.74**| 031 | 037 | -0.16 1
31';/23220 032 | -016 | -061* | 045 | 048 | 040 | 048 | 011 | 038 | -049 | 0.70** | 050 1
IPS5 | 054* | 031 | 024 | 043 | 035 | 035 | -035 |0.70%%| 035 |0.70*| -0.70** | 0.70* | 0.00 1
IPS6  |0.00**|-0.74** -0.40 | -0.65** |-0.59%| 0.39 |0.88**| -039 | 039 |-050*| 069 | 072 | 030 | -0.70 1
IPS7 | 0.74% |-0.73** 023 | -0.58* |-0.50* |0.88*** | 0.88***| 0.10 |0.88***| -0.10 | 020 | -0.79 | 0.30 0.00 0.70%*
IPS8 | 0.74% [-0.74** 022 | -0.58* |-0.50* |0.88%** | 0.88***| 0.10 |0.88***| -0.10 | 0.20 | -0.09 | 0.29 0.00 0.70%*
IPS9 | 0.60% [ 036 | -050 | 010 | 0.20 | 0.89 | 0.60%* | -030 | 029 | 0.,/ 089%* | 00 |089=*| -035 0.60%
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IPS10 | 057% | -023| 013 | 002 | 010 | 010 | 059* |-059%| 010 | oo, 0795 | 011 | 060" | -035 0.50
IPSI11 | 040 | -031| 041 | 045 | -049 | 059 | 049 | -0.10 | 059* | 0.00 | -020 | 011 | 0.0 0.35 0.20
IPS12 | 011 | 0.0 | 030 | -0.12 | -0.20 | 0.68** | 028 | 0.09 | 0.68** | 029 | 039 | 026 | 010 | 070 | -0.10
Schaals3 | 022 | 030 | 059* | 022 | -029 | -020 | -0.29 | 029 | 020 | 0.20 | -0.60% | -028 | -059% | 0.35 0.40
Schaal s4 |0.78%%% | 0.61% | 0.65** | 028 | 0.20 | -029 |-0.79%** 029 | 029 |0.69%*| -0.89%** | 023 | -059% | 0.71%* | -0.90%**
Schaals5 | 0.34 | 018 | 0.66** | -0.19 | 029 | 020 | -029 | 0.29 | 0.20 |0.69**| -0.89%** | 005 | -059% | 071** | -0.50
Schaals6 | 0.26 |-001| -045 | 052 | 0.49 | 059% | 000 |%®| 050 | 049 | -020 |087***| 049 | 071* | -030
Schaaals7| 011 |-016 | 030 | -013 | -0.20 | 0.69%* | 029 | 020 | 0.69** | 030 | -039 | 028 | 010 | 071** | -0.10
Schaals8 | 014 |-030| 006 | -0.04 |-0.10| 039 |0.88***|050% |088***| 039 | -030 | 049 | 030 | 071** | 000
Schaals9 | 0.06 | 010 | 043 | 014 | 010 | 039 | 010 | 0.10 | 039 | 010 | -030 | 034 | 020 | 071** | -0.30
Schaals10| 041 |-016 | 030 | -0.13 | -0.20 | 029 | 0.69** | 0.29 | 0.69%* | 030 | -039 | 028 | 010 | 071** | -0.10
Schaalsi1| 011 |-016 | 030 | -013 | -020 | 029 | 069** | 029 | 0.69** | 030 | -039 | 028 | 010 | 0.71* 0.10
Schaals12| 013 |-024 | 013 | -010 | -0.15 | 036 |0.81***| 0.45 |0.81***| 035 | -036 | 040 | 020 | 0.72* 0.05

IP : Indice de Peroxyde
TBARS S1/S12 : Substances reactives a 1’acide thiobarbiturique a la 1 ere et 12 éme semaine de stockage

K232 S1/4°C/ K232 S12/4°C et 30°C : Extraction spécifique a la 1 ére et 12 éme semaine de stockage a une temperature de 4 et de 30°C
K270 S1/4°C/ K232 S12/4°C et 30 °C : Extraction spécifique a la 1 ére et 12 éme semaine de stockage a une temperature de 4 et de 30°C
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Annexe 6 : Tableau | : Parameétres de viscosité a 20 et 40 °C (Ostwald waele).

Margarines (Ostwald waele)
K (PaS") N R?
1200,00 + -0,15+ 0,99
Mc
32,05 0,02
1250,00 = -0,14+ 0.99
M1
46,70 0,02
1300,00 + -0,13% 0.99
M2
78,69 0,02
1150,00 + -0,16% 0.99
M3
25,18 0,02
1100,00 + -0,17% 0.99
M4
45,12 0,02

Paramétres de viscosité a 20°C

n@y=1s7)
~1000

~1050

~1100

~950

~900

Parameétres de viscosité a 40°C (Ostwald

K (Pa S")
18,10+0.05

18,60+0.04
23,30+0.05
16,70+0.04

16,00+0.05

waele)

N
-0,25+0,01

-0,20+0,01

-0,20+0,01

-0,25+0,01

-0,23+0,01

Tableau Il : Parametres de viscoélasticité a 20 et 40 °C a la fréquence de 1.

Margarines

Mc

M1

M2

M3

M4

Parametres de viscoélasticité a 20°C

GI
146819.50+341.07

131472.80+373.68

111750.50+487.54

126508.10+325.41

149131.70+456.62

G"
16484.76x
124.20
12875.21+
143.83
1212441+
106.02
13591.87+
179.65
13528.46+
179.54

A
0.11+0.01

0.11+0.01

0.11+0.01

0.11+0.01

0.11+0.01

R2
0,99

0,99

0,99

0,99

0,99

n@=1s7)
~10

~9

Paramétres de viscoélasticité a

G'
348.40 £
17.42
502.78 £
25.14
603.63
30.18
548.15+
27.41
569.82+
28.49

40°C

G"
127.23+
6.36
116.86+
5.84
153.48+
7.67
119.47+
5.97
124.61+
6.23

0
0.36+0.01

0.23+0.01

0.25+0.01

0.22+0.01

0.21+0.01
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Annexe 7 : Glossaire

Alvéoles: Petites cellules hexagonales de la
ruche ou les abeilles stockent le miel ou
élevent les larves.

Antiseptiques: Produits permettant de
lutter contre les microbes pour éviter les
infections.

Arbuste: Plante ligneuse plus petite qu’un
arbre, avec plusieurs branches des la base.

Athérogene: Qui favorise 1’apparition de
plaqgues dans les arteres (lie a
I’athérosclérose).

Athérosclérose: Maladie ou les artéres se
bouchent a cause de dépbts de graisses.

Ayurvédique: Qui vient de la médecine
traditionnelle indienne (Ayurvéda).

Cochenilles: Insectes parasites des plantes,
souvent recouverts d’un bouclier blanc ou
cireux.

Colopathie: Trouble du cblon (gros
intestin), souvent douloureux.

Cytokines: Protéines qui aident les cellules
a communiquer pendant une infection ou
une inflammation.

Dérivatisation: Transformation chimique
d’une substance pour I’analyser ou la
rendre plus stable.

Dioique: Plante avec des fleurs males sur
un pied et des fleurs femelles sur un autre.

Etamine: Partie male de la fleur, qui
produit le pollen.

Folioles: Chacune des divisions d’une
feuille composee.

Jabot: Partie de D’appareil digestif de
I’abeille ou elle stocke le nectar.

Larves: Jeunes insectes qui n’ont pas
encore leur forme adulte (comme les bebés
abeilles).

Mastic: Résine épaisse produite par
certains arbres quand on incise leur tronc
ou leurs branches.

Melissopalynologique:  Qui  concerne
I’étude du pollen contenu dans le miel,
pour en connaitre 1’origine.

Non newtonien : Liquide dont la viscosité
change selon la force qu’on lui applique.

(Edéme: Gonflement causé par une
accumulation de liquide dans les tissus.

Prostaglandines: Substances produites par
le corps, impliquées dans I’inflammation,
la douleur, etc.

Pucerons: Petits insectes parasites des
plantes, qui sucent leur séve.

Rachitisme: maladie due a une carence en
vitamine D, calcium ou phosphore,
provoguant un mauvais développement des
os chez I’enfant, avec déformations et
fragilité du squelette.

Rhéofluidifiant/Pseudoplastique: Liquide
qui devient plus fluide et coule plus
facilement quand il subit une déformation.

Sépales: Petites feuilles sous la fleur, qui
la protégent avant qu’elle s’ouvre.

Stigmate: Partie femelle de la fleur qui
recoit le pollen.

Trophallaxie: Echange de nourriture entre
abeilles, de bouche a bouche.

Viscoelastique: Matériau qui a des
propriétés a la fois liquides (visqueuses) et
solides (élastiques).

Vivace: Se dit d'une plante dont la période
de vegétation s'étend sur plusieurs années
(contraire de plante annuelle).



Résumé

La présente étude est focalisée sur la formulation de margarines enrichies en huile de Pistacia lentiscus et en miel comme
antioxydants et conservateurs naturels. Des analyses physicochimique et chromatographique sont réalisées sur I’huile, le miel et les
margarines formulées. Le dosage des antioxydants, les activités antioxydantes et bactériennes, 1’analyse pollinique et les tests de stabilité et
de la rhéologie sont aussi réalisée. Les résultats des analyses physicochimiques ont montré que 1’huile de lentisque et le miel utilisés sont
conformes et répondent aux normes internationales de codex alimentarius et 1SO. Ces deux produits naturels sont riches en composés
phénoliques et ont manifesté de bonnes activités antioxydante et antibactérienne. L’analyse chromatographique de la composition lipidique
d’huile est marquée par la dominance de ’acide oleique (49,49%) ainsi qu’une richesse en triglycérides insaturées (POO, POL et OOO), en
B-stérols (83,11 mg/kg) et en a-tocophérol 117,41 (mg/kg). Les résultats de ’analyse pollinique a permis de confirmer la nature polyflorale
du miel, et les résultats chromatographiques ont prouvé son authenticité et sa valeur nutritionnelle considérable, notamment via une
concentration importante en minéraux (potassium 2171,74 mg/kg), en proline (764,3 pg/g) et en fructose (470,31 + 4,27 mg/g). Les
margarines formulées en huile de lentisque et en miel ont présenté des propriétés physico-chimiques conformes aux normes ISO. L’analyse
chromatographique a montré que I’ajout d’huile a amélioré leurs profils lipidiques avec I’augmentation des concentrations en acide oléique,
et ’évaluation microbiologique a révélé une bonne qualité microbiologique. La stabilité oxydative est optimisée a 2 % d’enrichissement
(formulation M1), avec un indice de peroxyde faible et un temps d’induction élevé (22,26 h). Cependant, une concentration élevée (15 %)
peut induire un effet pro-oxydant. L’oxydation est fortement influencée par la durée (12 semaines) et la température de stockage (30 °C),
avec une augmentation des produits primaires et secondaires d’oxydation (K232, K270, MDA). L’évaluation sensorielle des margarines
formulées a révélé une influence significative de la concentration en huile de lentisque sur les attributs organoleptiques (odeur, couleur, gofit,
arome ; p < 0,001), avec une intensité croissante et proportionnelle au taux d’huile, particuliérement marquée pour M3 (10 %) et M4 (15 %).
La margarine M2 (5 %) a présenté le meilleur équilibre sensoriel et une préférence maximale (80—100 %). Sur le plan rhéologique, 1’ajout
d’huile jusqu’a 15 % na pas modifié pas le comportement pseudoplastique typique des margarines, la viscosité apparente a diminué avec
I’augmentation du cisaillement et de la température (de ~1000 Pa-s a 20 °C a ~10 Pa-s a 40 °C). Les propriétés viscoélastiques ont maintenu
un comportement solide-élastique (G’ > G”), méme a 40 °C, avec une stabilité structurelle améliorée des échantillons enrichis (M1, M2, M3
et M4) grice aux triacylglycérols structurants et aux antioxydants de I’huile de lentisque qui ont renforcé la cohésion et la résistance
thermomécanique des formulations.

Mots clé: Huile de Pistacia lentiscus, Miel, Margarine, Activités biologiques, Stabilité oxydative, Caractéristiques sensorielles et
rhéologiques.

Abstract

The present study focuses on the formulation of margarine enriched with Pistacia lentiscus oil and honey as natural antioxidants
and preservatives. Physicochemical and chromatographic analyses were conducted on the oil, honey, and the formulated margarines. These
include antioxidant quantification, antioxidant and antibacterial activity assays, pollen analysis, as well as stability and rheological tests were
also performed. The physicochemical analyses demonstrated that the Pistacia lentiscus oil and honey used comply with Codex Alimentarius
and ISO international standards. Both natural products are rich in phenolic compounds and exhibited notable antioxidant and antibacterial
activities. Chromatographic analysis of the oil's lipid composition revealed a dominance of oleic acid (49.49%), as well as a richness in
unsaturated triglycerides (POO, POL, and O0O), in B-sitosterols (83.11 mg/kg), and in a-tocopherol (117.41 mg/kg). The results of the
pollen analysis confirmed the polyfloral nature of the honey, and the chromatographic results proved its authenticity and considerable
nutritional value, particularly due to its substantial mineral (potassium 2171.74 mg/kg), proline (764.3 pg/g), and fructose content (470.31 +
4.27 mg/g). The margarines formulated with Pistacia lentiscus oil and honey exhibited physicochemical properties in accordance with 1SO
standards. Chromatographic analysis showed that oil enrichment improved the lipid profile by increasing oleic acid concentrations.
Microbiological evaluation confirmed this good microbiological quality. Oxidative stability was optimized at 2% enrichment (formulation
M1), with a low peroxide index and high induction time (22.26 h). However, a higher concentration (15%) may induce a pro-oxidant effect.
Oxidation was strongly influenced by storage duration (12 weeks) and temperature (30 °C), with the increased of the primary and the
secondary oxidation products (K232, K270, MDA). Sensory evaluation revealed a significant influence of Pistacia lentiscus oil
concentration on organoleptic attributes (odor, color, taste, aroma; p < 0.001), with increasing intensity proportional to the oil content,
particularly notable in M3 (10%) and M4 (15%). Margarine M2 (5%) presented the best sensory balance and maximum preference (80—
100%). Rheologically, adding oil up to 15% did not alter the typical pseudoplastic behavior of margarines. Apparent viscosity decreased with
increasing shear rate and temperature (from ~1000 Pa's at 20 °C to ~10 Pa's at 40 °C). Viscoelastic properties maintained solid-elastic
behavior (G’ > G") even at 40 °C, with enhanced structural stability in enriched samples (M1, M2, M3, and M4), attributed to the structuring
triacylglycerols and antioxidants in Pistacia lentiscus oil that improved cohesion and thermo-mechanical resistance of the formulations.

Keywords: Pistacia lentiscus oil, Honey, Margarine, Biological activities, Oxidative stability, Sensory and rheological properties.
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