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Effet protecteur de I’emballage contre la photo-oxydation

II. Etude de l'indice de peroxydes et de la période d’induction
de Poxydation de la graisse libre dans divers yoghourts
en cours de stockage*

The Protective Effect of Packing Material against
Photo-Oxidation

II. Study of Peroxide Value and Stability of the Free Fat in various
Yogurts during Storage

A. Dieffenbacher et Marie-José Trisconi

Département central d’assurance de qualité, Nestec SA, Vevey

Introduction

Lors d’une précédente étude, la détermination de I'indice de peroxydes est ap-
parue comme intéressante pour caractériser I’état de fraicheur des yoghourts na-
ture exposés a la lumiére (1). Bien qu’il n’existe pas de corrélation étroite entre les
valeurs de cet indice et les notes de I’évaluation sensorielle, surtout pour les fai-
bles teneurs en peroxydes, on a pourtant remarqué que les yoghourts dont I’indi-
ce de peroxydes est inférieur 2 0,2 méquiv. O,/kg ne présentent en général pas de
défaut de flaveur caractéristique. Un dégustateur entrainé commence a percevoir
une altération du goft entre 0,2 et 0,5 méquiv. O,/kg. Au-dessus de 0,5 méquiv.
O,/kg environ, tous les dégustateurs considérent le produit comme détérioré. Cet
indice constitue donc un critére de qualité global — parmi d’autres — pour les
yoghourts, méme sans tenir compte des autres produits de décomposition spécifi-
ques de la photodégradation.

Apres I’étude par GC-MS en mode SIM® de quelques composés carbonylés et
du méthional considérés comme indicateurs de photo-oxydation (cf. Partie I,
réf. 2), cette deuxiéme contribution partielle a pour objet I’étude de I'indice de
peroxydes et de la période d’induction de ’oxydation de la graisse libre dans les 4
mémes sortes de yoghourt (nature, fraise, mocca et chocolat) stockés dans les
mémes conditions (7 °C; sous 0 et 2000 lux**; tubes Philips 33) et conditionnés

* Poster présenté lors de la 100éme assemblée annuelle de la Société suisse de chimie
analytique et appliquée les 2 et 3 septembre 1988 i Neuchitel.

** Les échantillons stockés a 'obscurité sont repérés ci-apres par le suffixe .0, ceux a la lu-
mieére par le suffixe .1 (par ex. VB.0, VB.1).
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dans les deux mémes emballages extrémes du point de vue de leur effet protec-
teur (verre brun, abrégé ci-aprés VB et polystyréne transparent incolore, abrégé
ci-aprés PS). On se référera & nouveau au travail principal pour des indications
plus détaillées concernant le déroulement de ce travail en commun (3).

Méthodes d’analyse

Détermination de l'indice de peroxydes

La détermination de I'indice de peroxydes a été effectuée selon la méthode de
Hills et Thiel (4) modifiée par Dieffenbacher et Liithi (5). Elle permet de mesurer
directement I'indice de peroxydes des lipides des yoghourts, sans séparation préa-
lable de ceux-ci.

Détermination de la période d’induction de loxydation de la graisse libre

Une partie aliquote de 200 g de yoghourt est préalablement dispersée au
moyen d’un homogénéisateur (par ex. Polytron®) dans 250 ml d’hexane.

Sous agitation vigoureuse, on ajoute encore 50 ml de méthanol. Le mélange
obtenu est alors centrifugé a 3500 tpm (diameétre du rotor: 30 cm) pendant 5 min.
La phase légére est récoltée dans un ballon et la phase lourde jetée. Les solides ac-
cumulés a I'interface sont récupérés et redispersés dans 200 ml d’hexane. Aprés
centrifugation dans les mémes conditions, la phase 1égére 4 nouveau obtenue est
ajoutée a la premiére portion d’extrait. Une fois réunis, ces extraits sont concen-
trés par évaporation sous vide a env. 30 °C dans un Rotavapor® (type R de Biichi,
CH-9230 Flawil) jusqu’a un volume final d’environ 50 ml. Les traces d’eau pré-
sentes sont éliminées par adjonction d’une pointe de spatule de sulfate de sodium
anhydre et celles de solides, par filtration. L’hexane résiduel est totalement éva-
poré sous vide a env. 30 °C. Sur le résidu sec ainsi obtenu est alors déterminée
la période d’induction de I’oxydation de la graisse libre a I’aide d’un Rancimat®
(type 617 de Metrohm, CH-9100 Herisau) selon la méthode de Liubli et Bruttel
(6). Ces déterminations sont effectuées a 110 °C.

Résultats et discussion

Les résultats des déterminations de I'indice de peroxydes sont présentés dans
la figure 1 (A a D), ceux de la période d’induction, dans le tableau 1.

Pour les yoghourts nature (cf. fig. 1A), les indices de peroxydes mesurés confir-
ment clairement les résultats des précédents essais (1).

372

Trav. chim. aliment. hyg., Vol. 79 (1988)



(8861) 64 TOA "84y yuawie wiyd "AvI]

Indice de peroxydes [méquiv. Ozlkg]

€LE

A) Nature B) Fraise

0,8

tPS.1

C) Mocca D) Chocolat
0,8
0,6 - _
0,4 - 4
0,2 - _
+PS.1
- VvB.O PS.O
PS. 1 vB.1
VB.1

PS.0
5 9 13 17 21 5 9 13 17 21
Durée du stockage [jour]
Fig. . Indice de peroxydes déterminé dans divers yoghourts (A i D) stockés dans les conditions suivantes:
OO0 = PS.0 = polystyréne/obscurité + = PS.1 = polystyréne/lumiére
¢ = VB.0 = verre brun/obscurité A = VB.1 = verre brun/lumiére




Alors que, a la précision prés de la méthode, les valeurs mesurées a 'obscurité
(x +/- s = 0,023 +/- 0,021 méquiv. O,/kg*) demeurent inchangées lors du stocka-
ge, quel que soit 'emballage considéré, on constate en revanche une augmenta-
tion sigmoidale d’un facteur 10 (de 0,06 a2 0,6 méquiv. O,/kg environ) dans les
échantillons de yoghourt nature stockés a la lumiére dans le polystyréne incolore
(PS.1). Les échantillons conservés a la lumiere dans le verre brun n’accusent pas
non plus de modification significative de leur indice de peroxydes (x +/—s=
0,014 +/— 0,013 méquiv. O,/kg*).

Les yoghourts aux fraises (cf. fig. 1B) présentent, dans leur ensemble, un com-
portement semblable aux yoghourts nature, mais nettement moins prononcé (cf.
partie [, réf. 2). L’augmentation mesurée dans les échantillons stockés a la lumiere
dans le polystyréne incolore (PS.1) est de 'ordre d’un facteur 4 (contre 10 pour les
échantillons nature). Pour cet arbme, on ne constate a nouveau aucune différence
significative entre les échantillons conservés dans ces 2 types d’emballage a I’obs-
curité et ceux conservés dans le verre brun a la lumiere (x +/- s = 0,022 +/- 0,022
méquiv. O,/kg*), ni d’évolution particuliére en cours de stockage. Un point qui
parait aberrant (0,9 méquiv. O,/kg) a été éliminé, correspondant au VB.1 au 2le
jour de stockage.

Les yoghourts au mocca (cf. fig. 1C) et au chocolat (ct. fig. 1D) ne montrent aucu-
ne variation significative de leur indice de peroxydes au cours du stockage, quels
que soient leur emballage et leur condition d’exposition a la lumiere (¥ +/- s =
0,024 +/- 0,020 méquiv. O,/kg* pour les yoghourts au mocca et 0,015 +/- 0,013
méquiv. O,/kg* pour ceux au chocolat). Ces deux sortes de yoghourts sont proba-
blement protégées tant par leurs antioxydants que par leurs pigments naturels.

Tablean 1. Comparaison de I’indice de peroxydes et de la période d’induction de
Poxydation de la graisse libre (méthode au Rancimate®)

Indice de Période
Pool des échantillons suivants peroxydes d’induction
(méquiv. Oy/kg) | (heures/110 °C)
Nature: VB.0/18 jours + VB.0/21 jours 0,009 9,39
Nature: VB.1/18 jours + VB.1/21 jours 0,016 5,00
Nature: PS.0/18 jours + PS.0/21 jours 0,018 6,15
Fraise: PS.0/18 jours + PS.0/21 jours 0,033 6,92
Nature: PS.0/05 jours + PS.1/05 jours 0,052 5,50
Nature: PS.0/11 jours + PS.0/14 jours 0,052 5,20
Fraise: PS.1/18 jours + PS.1/21 jours 0,212 6,32
Nature: PS.1/18 jours + PS.1/21 jours 0,490 2.15

* Bien que les distributions correspondantes ne soient pas normales, les valeurs moyennes
% et écarts-types s ont pourtant été calculés de facon formelle, a titre indicatif.
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Quant aux périodes d’induction de I’oxydation, la méthode d’extraction a
froid des corps gras ne permet de récupérer que les graisses libres. Comme celles-
ci ne se trouvent qu’en quantités minimes dans les yoghourts, il a fallu mélanger
les extraits de 2 échantillons a teneur comparable en peroxydes (pool) pour dis-
poser de suffisamment de graisses libres pour effectuer les déterminations. Les
échantillons sont donc indiqués sous forme de paires dans le tableau 1. Les va-
leurs mesurées ne correlent pas avec les indices de peroxydes. Tout au plus peut-
on percevoir une tendance a la décroissance des périodes d’induction lors d’une
augmentation des indices de peroxydes correspondants (cas le plus typique: natu-
re, pool des pots de polystyrene a 18 jours + 21 jours de stockage, a la lumiére,
resp. a 'obscurité).

Conclusion

Les résultats des déterminations des peroxydes confirment clairement 'effet
protecteur de I’emballage en verre brun dans le cas des yoghourts nature et aux
fraises. Ils révélent en outre 'effet protecteur naturel des arbmes «mocca» et «cho-
colat» a I’égard de la photo-oxydation. Ces résultats seront d’ailleurs confirmés
ultérieurement par I’étude des vitamines A et B, (7) ainsi que par les examens sen-
soriels (8).

L’effet antioxydant du cacao et du café est connu depuis longtemps. Entre
1970 et 1975 tout particulierement, plusieurs auteurs ont étudié les propriétés an-
tioxydantes de ces deux ardbmes alimentaires (9). On a démontré qu’elles sont pré-
sentes non seulement dans la poudre de cacao, mais aussi dans les pelures des fé-
ves de cacao. Un net effet de stabilisation a été obtenu par exemple en dispersant
1% de poudre de cacao dans des graisses animales, de la créme et de la margarine
(9). La nature exacte des produits responsables de cet effet antioxydant n’a, sem-
ble-t-il, jamais été complétement élucidée. On a attribué ces propriétés a des
composants phénoliques tels que tanins et dérivés dans le cas du cacao et, entre
autres, aux acides chlorogénique, caféique et quinique dans le cas du cafté (10).
Néanmoins, ’emploi d’extraits antioxydants a base de café ou de cacao a souvent
fait apparaitre des «faux-gofits» indésirables dans les produits ainsi stabilisés, ce
qui a généralement entrainé leur abandon.

Dans le cas particulier des yoghourts, utilisation de tels aromes offre donc
un effet protecteur remarquable contre la photo-oxydation, permettant ainsi un
libre choix du matériau d’emballage. A cet effet protecteur, chimique, s’ajoute
encore celui, physique, de I'intense pigmentation naturelle de ces ar6mes qui
sont simultanément des colorants (cf. partie III, réf. 11).
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Résumé

Dans le cadre d’une série de recherches consacrées a I’étude de I’effet protecteur de di-
vers emballages contre la photodégradation des produits laitiers, le présent travail décrit le
comportement de certains yoghourts aromatisés (mocca et chocolat) et aux fruits (fraises)
en cours de stockage, le yoghourt nature étant repris comme référence. L’indice de peroxy-
des et la période d’induction de I'oxydation de la graisse libre y sont déterminés comme
critéres d’altération de la qualité de ces yoghourts. Les résultats obtenus confirment I’extré-
me sensibilité du yoghourt nature a ’égard de la photo-oxydation. Ils révélent une sensibi-
lité nettement moindre du yoghourt aux fraises et pratiquement aucune sensibilité des yo-
ghourts au mocca et au chocolat. Cette gradation des effets mesurés y est interprétée en ter-
mes de teneur en antioxydants naturels et de pigmentation (faible pénétration de la lumie-
re incidente) des produits considérés.

Zusammenfassung

Im Rahmen der Untersuchungen des Schutzeffektes verschiedener Verpackungsmate-
rialien gegen Lichteinwirkung bei Milchprodukten befasst sich die vorliegende Arbeit mit
dem Verhalten einiger aromatisierter Joghurts (Mocca und Schokolade) und Fruchtjo-
ghurts (Erdbeer) im Laufe der Lagerung im Vergleich zu Joghurt nature. Die Peroxidzahl
und Induktionsperiode wihrend der Oxidation des freien Fettes wurden als Kriterien zur
Beschreibung der Frische der Joghurts verwendet. Die Ergebnisse bestitigen die ausseror-
dentliche Empfindlichkeit des Joghurts nature gegeniiber lichtinduzierter Oxidation. Sie
zeigen eine deutlich geringere Empfindlichkeit des Erdbeerjoghurts, wihrend die Qualitit
von Mocca- und Schokoladejoghurt durch Lichteinwirkung nicht beeinflusst wird. Die un-
terschiedlichen Reaktionen der aromatisierten Joghurts auf Lichteinfluss werden durch die
Wirkung natiirlicher Antioxidantien der Aromen einerseits und durch die Pigmente der
Zusitze (Lichtabsorption) anderseits erklirt.

Summary

In the context of investigating the light protecting effects of different packing materials
on the quality of dairy products, the present work considers keeping quality during storage
of aromatised yoghurts (mocca and chocolate) and fruit yoghurt (strawberry), whole natu-
ral yoghurt serving as a reference. The freshness of the yoghurts has been characterized by
means of peroxide value and induction period during oxidation of the free (non-bonded)
fat. The results of this study confirm the extreme sensitivity of whole natural yoghurt
against photo-oxidation. Fruit yoghurt is less sensitive. Mocca and chocolate flavoured
yoghurts are non sensitive at all. The differences are explained in terms of natural antioxi-
dants and of pigments of the flavours added.
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