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Trav. chim. aliment. hyg. 71, 119—123 (1980)

P. Lambelet, Société d’assistance technique pour produits Nestlé SA, La Tour-de-
Peilz

Détermination de la matiere grasse dans les produits
alimentaires par résonance magnétique nucléaire (RMN)
pulsée*

Introduction

Un produit alimentaire contient principalement, hormis I’eau, des protéines,
des glucides et des lipides.

Un léger chauffage du produit (p. ex. 40°C pour les chocolats) fait fondre les
lipides et laisse les autres constituants sous forme solide, donnant ainsi la possibilité
de doser les lipides par résonance magnétique nucléaire (RMN) (1—4).

Principe de I’analyse

Un échantillon contenant des atomes d’hydrogene est susceptible d’absorber
de I’énergie lorsqu’il est soumis 2 2 champs perpendiculaires, 'un électrique et
I'autre magnétique.

En régime pulsé, le champ électrique n’agit que pendant un laps de temps tres
court (pulse); I’échantillon absorbe ainsi une certaine quantité d’énergie et passe
dans un état appelé «excité».

Dans le cas d’un échantillon contenant une fraction solide et une fraction li-
quide, le retour a ’état d’équilibre ou relaxation se présente sous la forme illustrée
a la figure 1.

Les noyaux d’hydrogene (ou protons) de la partie solide se relaxent trés rapide-
ment alors que pour ceux de la partie liquide, le processus de relaxation est beau-
coup plus long (5).

Ceci permet de déterminer quantitativement les fractions solide et liquide d’un
echantillon. En effet, le signal RMN mesuré aprés le pulse est proportionnel a la

quantité totale d’échantillon (partie solide plus partie liquide) alors que le signal
pris un peu plus tard, en particulier 70 s apres le pulse, est proportionnel a la par-

tie liquide seule: le rapport de ces 2 signaux est donc une mesure de la fraction
liquide de I’échantillon.

* Présenté comme poster.
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Fig. 1. Schéma de relaxation d’un échantillon contenant une fraction liquide et une
g q
fraction solide

En pratique, a cause du temps mort de I'appareil faisant suite au pulse, le
signal RMN ne peut étre enregistré au tout début de la relaxation. Il est donc
mesuré 10 p.s apres le pulse et multiplié par un facteur F déterminé empiriquement
pour obtenir le signal théorique cherche.

L
M. G. (") = —— - 100
() = 7%
L: Signal (RMN) mesuré a 70 ps (fraction liquide)
T: Signal (RMN) mesuré a 10 us
F: Facteur empirique de correction

Les mesures ont été faites avec un appareil Bruker Minispec p 20i, version in-
dustrielle du p20 (6).

Résultats

Produits déshydratés

L’analyse de la matiére grasse par RMN a été testée sur les produits déshydratés
suivants:

— chocolats noirs, blancs et au lait
— poudres de cacao

— fromages

— poudres de lait et farines lactées
— produits a base de soja

Les résultats obtenus par résonnance magnétique nucléaire pulsée sont en bon
accord avec ceux déterminées par une méthode standard (7) (extraction suivie
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d’une pesée); la différence entre les résultats provenant des 2 méthodes est presque
toujours inférieure a 1 unité, étant en moyenne égale a 0,4 unité (voir fig. 2 et 3).

Valeurs R.M.N.
A »

404

30 |-

25—

20

l——==
20 25 30 35 40

Valeurs standards

(%)
Fig.2. Détermination de graisse dans les chocolats
Comparaison entre méthode standard et méthode RMN (facteur de correction F — 2,60)

Nombre d’échantillons examinés n =19
Coefficient de corrélation de la droite de régression R2 — 0,987
Déviation standard S == 008
A valeurs R.M.N.
sop- ¥
20 |—
10 p—
(o] 1 l 1 l 1 I -
0 10 20 30

Valeurs standards
(%)
Fig. 3. Détermination de graisse dans les poudres de lait et farines lactées déshydratées
Comparaison entre méthode standard et méthode RMN (facteur de correction F — 2,40)

Nombre d’échantillons examinés N =34
Coefficient de corrélation de la droite de régression R2 = 0,998
Déviation standard Sy == 039
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Influence de l'ean

L’eau, lorsqu’elle est présente en faible quantité, se trouve, non pas sous forme
libre, mais sous forme lice. Dans ce cas, elle ne fait pas partie de la fraction liquide
du produit et ne perturbe donc pas la détermination de la matiére grasse par RMN.

Ainsi, parmi les produits cités, ceux contenant moins de 4% d’eau environ
peuvent étre analysés par RMN sans étre préalablement séchés (voir fig. 4.)
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Fig. 4. Détermination de graisse dans les poudres de lait et farines lactées non déshydrates
Comparaison entre méthode standard et méthode RMN (facteur de correction F — 2,40)

Nombre d’échantillons examinés n =34

Coefficient de corrélation de la droite R2 — 0,997

Déviation standard 5oy = 952
Conclusions

La résonance magnétique nucléaire pulsée convient bien pour la détermination
de la matiere grasse dans les produits alimentaires.

De plus, vis-a-vis des methodes classiques, elle présente les avantages suivants:
— Méthodes non destructive: le produit n’est pas modifié lors de I’analyse
— Méthode ne requérant pas de manipulation de solvant
— Appareillage peu encombrant
— Meéthode rapide: la durée proprement dite de ’analyse est de quelques minutes.

Résumé

A basse température (de 20 a 40°C suivant les produits), la fraction lipidique d’un
produit alimentaire déshydraté représente la partie liquide de ce dernier; elle pourra ainsi
étre déterminée quantitativement par résonance magnétique nucléaire (RMN).

De plus, I’eau lorsqu’elle est présente en faible quantité (moins de 4% environ) se

trouve sous forme liée et ne perturbe donc pas la détermination de la matiére grasse par
RMN.
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Zusammenfassung

Bei niedriger Temperatur (von 20—40°C je nach Produkt) ist die Fettfraktion eines
dehydratisierten Produktes flissig, sie kann somit quantitativ durch Kernresonanz be-
stimmt werden.

Wasser, welches in geringen Mengen (weniger als 4°/0) in gebundener Form enthalten
ist, stort die Bestimmung des Fettgehaltes nicht.

Summary

At low temperature (from 20 to 40 °C depending on the products), the lipid fraction
of a dehydrated food product corresponds to its liquid part and accordingly it can be
determined by nuclear magnetic resonance (NMR) spectroscopy.

Furthermore, water when present in a small amount (below 4%) is almost in a boun-
ded state and does not interfere in the fat determination by NMR spectroscopy.
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