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Chaque ann~e, plus de 400 tonnes de crevettes Panda lus borealis 

sont impo~t~es du Danemark, soit sous forme congel~e, soit pour l'essentiel 

p~~parée en saumure. 

Dans la lnajorité des cas, les soci~t~s françaises importent 

ces produits pour une revente directe, ou ~ventuellement après recondi­

tionnement en contenants plus petits et ~tiquetage à leur marque. 

De par la r~glementation, aucune sociét~ française n'est 

actuellement en mesure de fabriquer de tels produits. 

En effet cette pr~paration en saumure est une semi-conserve 

à entreposer au froid (+ 4°C) qui fait appel, outre ~ l'acide citrique, 

à l'acide benzoïque et parfois à l'acide sorbique pour assurer une 

conservation de 4 à 9 semaines. 

En France l'acide benzoïque est autorisé pour la seule 

conservation des crevettes grises Crangon crangon mais l'acide sorbique 

n'est pas autoris~ pour la conservation des crustacés. 

D'autre part, au Danemark l'ionisation des crevettes surgelées 

est autoris~e. C'est un atout supplémentaire pour la conse~vation de 

tels produits. 

Cette ~tude a pour objet de v~rifier le bien fondé de 

l'utilisation de l'acide benzoïque pour assurer la conservation des 

crevettes en saumure. 

Une série d'essai sera également menée sur des produits 

ionisés afin de juger de l'intêret d'un tel t~aitement pour la 

fabrication de crevettes en saumure. 

L'esp~ce retenue pour cette étude est Pandalus borAalis, 

néanmoins il serait souhaitable sue d'autres esp~ces, nqtamment les 

crevettes africa~nes puissent bénéficier de cette technologlc. 
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Fig. 1 - Etiquetage du produit danois. 
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1-2.3. Evaluation organoleptique 

Les constatations suivantes ont été faites 

- 5 semaines : une saveur trés acide mais également la saveur 

spécifique de crevette. La texture est ferme ; 

- 9 semaines : la saveur très acide demeure et la saveur spécifique 

a disparu. La texture est devenue très ferme . 

En conclusion, ce produit danois possèdant une très bonne 

aptitude à la conservation est cependant non conforme à la législation 

française, par utilisation de l'acide sorbique et du benzoate de 

sodium. 

, Des essais préliminaires ne mettant en jeu que des conservateurs 
~ 

chimiques' diverses concentrations n'ayant pas donnés les résultats 

visés, nous ont conduit à penser que ce produit avait pu subir d'autres 

traitements. 

Parmi ceux possibles, nous avons choisi l'ionisation. C'est 

ainsi que les essais décrits ci-après ont été réalisés à partir de 

matière première ionisée, toujours en comparaison avec un témoin. 

2 - IONISATION DE LA MATIERE PREMIERE 

Dans le domaine agroalimentaire l'ionisation est une technique 

de décontamination et d'assainissement qui connaît un développement 

important. 

Déjà autorisé au Danemark, l'ionisation des cr~vettes congelées 

vient d'~tre ad~lse en FrancQ par l~ Consell Supérleur d~ l'hygi~ne 

et devrait donc Gtre prochalnemcrlt officIalisée par la parut:on d'un 

texte réglementaire. 

Dans le cadre de nos essais nous avons test6 ce traltement 

sur des crevettes décortiqu6es conge16es cuites. 
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Les crevettes cuites congel~es d~cortiqu~es ont ~t~ ionis~es 

par faisceau d'~lectrons acc~l~r~s aux doses de l, 2 et 3 Kgray. 

Le traitement a ~t~ effectu~ au laboratoire CARIC à Orsay. 

Avant ionisation, les crevettes congel~es ont ~t~ conditionn~es 

sous vide en plaques monocouches de 300 g, l'acc~l~rateur utilis~ ayant 

une limite de p~n~tration de rayonnement d'environ 2,5 cm, pour des 

produits de densit~ voisine de 1. 

Pour des produits d'~paisseur comprise entre 2,5 et 5 cm il est 

n~cessaire d'appliquer un traitement "double face". 

La dur~e du traitement des produits ~tant tr~s courte (de 3 à 

4 mn) ~ ces derniers n'ont pas le temps de d~conqeler. 

2-2. Premi~re s~rie d'essais: ionisation à 1 Kgray ----------------------------------------------

Nous disposions de 3 lots d'origine ·diff~rente : les lots A et 

B avaient trois mois d'entreposage congel~ alors que le lot cavait 9 

mois d'entreposage. 

Tableau 3 composition chimique initiale 

Lot A B C 

PH 7,60 7,58 7,55 

Nacl 0,83 1,03 2,l.8 
g % g 

Eau 79,25 77,19 78,21 
g % g 

1 

1 ABVT 2,73 2,84 18,81 
·1 mg % g 

1 Protéines 20,50 20,37 .l8,12 
1 

1 
g % g 1 

1 

1 ABVT / l\zote 1 0,083 0,087 1 0,6 .. 19 

9 % g 1 1 

1 .d ... 1 
5 6,5 

1· 
18 IACl !! cItrlquel 

1 mg '0 g 

1 . b ... 1 Absence Absence 1 lAC Ide enzolqU(~ 1 
1 

Absence 

1 mg % 9 1 
1 

1 1 1 
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Tableau 4 effet de l'ionisation sur la contamination 

1 / Avant ionisation 1 Après ionisation 1 

1 /----~/----~I----~I-----~I~----~l -----1 
1-----------rI--A--~1 __ B __ ~I~_C--~I--_A--~I---B--~I--C---I 
1 Aérobies 12,0 x 10 4 18,0 x 10 3 11,5 x 10 3 15,5 x 10 3 /3,0 x 10 3 13,5 x 10 1 1 
/ /g 1 1 1 1 1 1 1 

/ 1 > 50 1'1 <50 1 b 1 b / b 1 b 1 IColiformes totaux 1 I~ et 1 A sence 1 A sence 1 A sence 1 A sence 1 
/ /g 1 1 1 1 1 1 1 
IColiformes fécaux 1 > 50 1 Absence 1 Absence 1 Absence 1 Absence 1 Absence 1 

1 /g 1 1 1 1 / / / 
/ , b' 1 b / 1 1 / 1 1 
/Anaero les SR/ A sence / Absence 1 Absence 1 Absence 1 Absence 1 Absence 1 

1 /g 1 1 1 1 1 1 1 
/Staphylocoques 1 > 5 I~l et <5 1 Absence I~l et <5 / Absence / Absence 1 
/ pathogènes / 1 / 1 1 1 1 
1 /g 1 1 1 / / / 1 
I--------------~I-------+I------~I------~I ------~!-------~! -------1 

L'ionisation a permis de réduire notablement la contamination 

totale. 

Par contre, pour le lot A ~es staphylocoques pathogènes n'ont 

pas été totalement détruits. 

Le meilleur résultat a été obtenu pour le lot C où le stockage 

congelé de 9 mois avait déjà permis une diminution de la flore bactérienne. 

La contamination aérobie totale a été, dans ce cas, réduite de 98,8 %. 

En revanche la contamination des lots A ~t B reste élevée. 

2-3. Seconde serle d'essais: ionisation à l, 2 ~t 3 Kgray -----------------------------------------------------

Cet essai a été réalisé à partir d'un même lot de crevettes 

cuites décortiquées congelées~ ayant 3 mois d'entreposagé. 

Conditionnées comme précédemment, ces crevettes ont ét.é 

ionisées à l, 2 et 3 Kgray. 
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Tableau 5 évolution de la flore aérobie totale 

l " 
Icontaml.natl.on aérobie totale 

1 

1 
Témoin non ionisé 

1 
7,2 10 3 germesjg 

ionisé l Kgray 1 5,2 10 2 germesjg 
1 

" 2 Kgray 
1 

4,3 10 2 germesjg 

" 3 Kgray 1 

1 
6,2 lOi germesjg 

1 

1 

On note l'absence, dans tous les échantillons, de Coliformes 

fécaux et totaux, de germes anaérobies sulfito réducteur, et de staphy­

locoques pathogènes. 

Nous constatons que les doses de l et 2 Kgray donnent 

sensiblement le même taux de réduction, supérieur à 90 %. 

La dose de 3 Kgray a permis une réduction de plus de 99 % 

des germes aérobies totaux. 

L'évolution des caractères organoleptiques peut se résumer 

de la façon suivante 

témoin non ionisé 

- ionisé l Kgray 

- ionisé 2 Kgray 

- ionisé 3 Kgray 

saveur de crevette spécifique faible, texture 
normale 

caractéristiques semblables au témoin 

saveur anormale non spécifique 

saveur anormale identique à l'éch~ntillon 2 Kgray 
mais accentuée la renàant àés~gréable. 

L'ionisation introduit une modific~tion senslble d~s c~r~cté-

ristiques organoleptiques, dont l'intensité est prcportlcnn.~il~ ~ l~ 

dose appliquée. 

Pour 2 t~t 3 Kgray ces mcdificlticns I)énalisent 1 ... " produit. Il 

serait donc souhllltabl~ dt-; ne pas al1(~r atl-J(~Ll de 1,5 Kqr.:ly. Cette 

valeur est d'ailleurs proposée d~ns 10s pui)lic~tions danoises. 
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3 - PREPARATION DE CREVETTES EN SAUMURE AVEC ACIDE BENZOIQUE 

Différents essais ont été menés afin de définir les 

concentrations optimum en additif, nécessaires à la bonne conservation 

du produit sans en altérer les qualités organoleptiques. 

Nous avons retenu pour la saumure de couverture 

l % d'acide -citrique 

0,4 % de benzoate de sodium 

3-1. ~~~~~_~~~E~~~~~~_~_E~~~~~_~~_~~~~~~~~~_~~~_~~~~~~~~_~~ 

~~~~~~~~_~_!_~2~~X 

3-1.1. Matière première 

Nous avons utilisé des crevettes cuites décortiquées congelées. 

Composition chimique initiale 

- pH 7,58 

- Nacl 9 % 9 1,03 

- eau 9 % 9 77,2 

- Protéines 9 % 9 20,4 

- ABVT mg % .g 2,84 

- Acide citrique mg % 9 6,5 

Acide benzoïque mg % 9 absence 

Une partie du lot congelé, après conditionnement en plaque 

sous vide, a été ionisée à l Kgray. 

3-1.2. COmposition de la saumure 

Les crevettes utilisées étant peu salées, la conc~ntration 

en sel de la couveyture a été rentorcée. 
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D'autre part les différents résultats obtenus lors de la 

mise au point organoleptique du produit fini nous ont conduit à sucrer 

la $aumure à 1 % afin de compenser l'acidité due à l'acide citrique. 

Composition 

- eau 91,6 % 

- sel 6 % 

sucre 1 % 

- acide citrique l % 

- benzoate de sodium 0,4 % 

Le remplissage des pots a été fait dans les proportions 

suivantes 

- chair 150 g 

- saumure 75 ml 

Les échantillons ont été entreposés à + 4°C . Le suivi 

analytique a été fait pendant 6 semaines. 

3-1.3. Commentaires des résultats analytiques 

a) Résultats analyses chimiques 

Les différentes valeurs sont regroupées sur le tableau 6. 

Les pH sont voisins pour les 2 lots au cours des 6 semaines. Ils sont 

cependant supérieurs à ceux trouvés dans les échantillons DANOIS 

(environ 5,5). 

Lors de l'entreposage la teneur en eau des crevettes diminue 

de l % pour les deux lets du fait des échanges avec la saumure. La 

,concentration initlale de la saumure est c0nv~nable pour obtenir une 

concentration de 2,2 ~ dans la chalr. I! ~st ~ n~ter ~uu la ~~n6tration 

du sel est rapide et d~s la fin d0 la l~re s~maln~ les ~ch~nq~s semblent 

terminés. 
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- _. - _. - _.--.--.. _. - - - ~.""", ...• -~--"". _.-." .... ::0.- ""' •• ___ ....... _ • .- ~_ 

-----------T 
Lot témoin 

Semaine L-----__ ~_______ _ ______ 
-T-5~--6-') 3 4 

C ~;;--r-5~:0--pH 5,65 5,72 5,72 5,79 5,79 
Jus 5,89 5,83 5,72 5,73 5,76 5,85 5,77· 

Lot ionisé à 1 Kgray 

2 3 4 
-

5,79 5,68 5,86 
5,86 5,75 5,88 

5 6 

5,66 5,55 
5,71 5,59 

Eau g % g 77,7 76,6 76,5 . 76,6 77,0 76,7 77,1 76,6 77 , 1 76,4 76,2 76,3 

NaCl C 2,20 '2 , 1 2 2,27 2,21 2,17 2,24 2,28 2,21 2, 1 8 2,26 2,24 2,21 
g % g Jus 3 , 1 ~ 3,34 2,98 2,7.8 2,82 2,73 3,19 

ABVT mg /. g " .) ': 2,1.9 3,46 4,56 10,24 22,52 2,59 _ .. L ._, 

3 , 1 8 2,76 2,92 

2,42 2,77 1 2,90 1 

2,80 2 ;72 

5,46 7,88 

Pl"'otèines i U , t- J 9,5 19,9 1 9,8 19, ° 19,5 18,9 19,6 19,7 1 9 , 7 19,5 19,9 
g % g 

1 
ABVI "'1 ." ' •. , 1 i) , 0 r/5 0,080 0,109 0,144 0,337 0,724 0,085 , le :::>'. 0 

J 

0,077 0,088 0,092 0,175 0,248 

Acide 
C 1 

: ~; 1. 271. 274 248 217 244 
1 

275 
citrique J l~ s 378 356 326 339 21 1 201 369 

311 264 263 
325 312 375 

212 223 
234 228 

mg ~~ .s 
IACid2 c 1105 . '18 95 100 109 109 1 95 
bE-nZolque Jus '-Jo b:": 99 
mg % g 

__________ _ ______ ~ __ _.1_ __________ ....1_ _______ ,..l.. _______________ .._ _____________ 

105 1 ° 1 1 ° 1 
72 

------ -

110 104 

T':.ibleau 6. - "Influence de 1 r ionisation rr Résultats des analyses chimiques 
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Le dosage de l'azote basique volatil total (ABVT) (fig. 2) 

met en évidence une différence importante entre les deux lots de 

crevettes. Dans le lot ionisé, la production d'ABVT est stabilisée 

jusqu'à la 4ème semaine et n'atteint que 7,9 mg % g au bout de 6 

semaines ce qui est une valeur très faible, le témoin atteignant 

22,5 mg % g au bout du même laps de temps. 

Les dosages d'acide citrique montrent une pénétration rapide 

dans la chair et la teneur devient stable dès la fin de la 1ère semaine 

pour ensuite diminuer en fin de conservation tant dans la chair que 

dans la saumure, il pourrait s'agir d'un phénomène lié au développement 

bactérien produisant des dérivés basiques. 

L'acide benzoïque pénètre également très rapidement dans la 

chair pour se stabiliser à une concentration de 0,1 % dès la fin de la 

première semaine. 

Il est à noter que le dosage de l'acide benzoïque par entraine­

ment à la vapeur a été abandonné au profit de l'extraction par l'iso­

octane (cf. annexe) plus précise et plus rapide, les deux méthodes ayant 

été intercalibrées. 

b) Résultats bactériologiques 

Les résultats sont regroupés sur le tableau 7. L'ionisation 

a permis de réduire d'environ 97 % la contamination initiale en germes 

aérobies totaux. 

Si l'on compare l'évolution de la flore aércbie totale des 

2 lots au cours de l'entreposage à + 4°C (figur~ 3) l 'il a~~ara:t que 

le nombre de germes est multiplié par 10 chaque SEmal~e. 

Les courbes de croissance ·):1t u;.f-~ pente s~nslbl·':r:',·2r:t :d'-~ntl.que 

et la différence de contamination du~ à l'icnisatl.on ~st ~~:n~~nu~ tout 

au long des 6 semaines d'essai. 
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St~ai~;----~j------------
------- -----

__________________ ~~ __ 1 ___ ~ 
Aérobi,tg Ij,O'10.tS,5Xl 

C01iform~5/g 1 >50 1~1-{5 

Co 1 i i orulES 
fécaux / g 

Ll-<50 1~1(50 

Staphylocoqu€S 1 abs 1~1 <5 
pathogènes/g 

1 

l· Anaérobies l abs 
S.R. /g 
------------- ----

abs 

-
)4 

"~ .. - ,.. . ",,: - .. --" ... ' •. ,.. ... - -- l' ... ~ ... :,:':--;;.;. ................. ,._;.._ ........ ;;:_ .... .: __ -_~ -'.:' ..-,. ..... , ..... ;.-.. ;;..;.~.:.. .• :"';; ..::!:_, "'!';;. ....... : .~:.- _~~_ ~~:;. 

- -
Lot témoin Lot ionisé 1 Kgray 

2 3 4 5 6 ro 1 2 3 4 5 6 

-- 1--' 

6,5xlO S 5,5xl06 4,Oxl07 1,Oxl0a 6,5~l07 l,Oxl0l 6,Oxl0l 5,5xl0" 9,5xl0s 3,5xl06 7,5xl04 3,Oxl07 

abs ~1-<50 abs abs abs >50 ~1-<50 abs ~1<50 abs abs abs 

abs ~let<50 abs abs abs abs abs abs abs abs abs abs 

abs >5 ~1 <5 ~1 <5 ~1 <5 ~1 - <5 ~1 - <5 abs abs abs abs ~1 - <5 

abs abs abs abs abs abs abs abs abs abs abs abs 

- .... - ~--~~ ... _~ ~-~--_.- ------

Tableau 7.- Résultats des analyses bactériologiques 
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Notons que le lot témoin atteint le seuil 10 6 germesjg après 

15 jours de conservation. Ce seuil ne sera atteint qu'en fin de 3ème 

semaine par le lot ionisé. 

Concernant la flore pathogène, il est intéressant de noter 

l'absence de Coliformes fécaux dans le lot ionisé et en règle générale 

la non prolifération des germes présents., 

D'autre part le ralentissement de la formation d'ABVT dans 

l'échantillon ionisé est probablement à mettre en relation avec une 

modification de la flore, les germes responsables de l'altération pouvant 

être particulièrement radiosensibles. 

é) Résultats du suivi organoleptique (tableau 8) 

Le caractère altéré apparaît dès la 4ème semaine sur 

l'échantillon témoin. 

En revanche, il n'apparaît qu'à la 6ème semaine pour 

l'échantillon ionisé. Cependant sa contamination totale devient 

excessive dès la 3ème semaine. 

Conclusion. 

Pour l'échantillon ionisé comme pour le témoin le délai de 

conservation est insuffisant en regard de l'objectif fixé de 5 à 6 

semaines. 

La qualité de la matière première congelée est très importante. 

Cette dernière ne devrait pas comporter plus 10 2 à 10 3 germes aérobies 

totaux/gramme, aVOlr une b'::>nne saveur spécifique et une teneur en sel 

voisine de 2 ~. 

D'autre part, c0mparé à celui du prodult danois, !~ pH de nos 

échantillons est trop élevé. L~s essais SUIvants o~t donc été modifiés 

quant au rapport C revet ti"::/saumur:e, pdssant de 2/1 à 3/2. 

Il 
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1ère semaine 

2ème semaine 

3ème semaine 

4ème semaine 

5ème semaine 

6ème semaine 

Tableau 8 - Résultats des tests organoleptiques 

Témoin : saveur peu salée, légèrement acide 

texture croquante 

Ionisée: saveur moins spécifique, avec arrière goût désagréable 

texture. moins ferme 

Témoin : saveur non altérée 

texture correcte 

Ionisée: saveur pas altérée, bien salée, pas acide 

texture correcte 

Témoin : saveur salée et acide (/T, et T,) pas altérée 

texture sèche 

Ionisée: idem témoin 

Témoin : odeur désagréable, altérée + pas de dégustation 

jus filant 

Ionisée : saveur salée et acide 

texture agréable 

Témoin : signe d'altération + pas de dégustation 

Ionisée: odeur et saveur un peu désagréables mais pas 
altérées 
texture ferme 

Témoin altérée 

Ionisée: altérée 

N.B.- Les échantillons Témoin et Ionisés ont eu le même défaut durant ces I~ssais 
absence de saveur spécifique (liée à la matière première). 



3-2.1. Matière première 

Pour cet essai nous avons utilisé des crevettes cuites 

décortiquées congelées ayant 3 mois d'entreposage. 

Sur le plan organoleptique ces crevettes avaient une saveur 

spécifique et salée agréables. 

Elles ont été divisées en 4 lots, conditionnées à l'état 

congelé en plaques sous vide, dont 3 ont été ionisés à respectivement 

l, 2 et 3 Kgray. 

Cette matière première a été ensuite décongelée dans son 

emballage, en air pulsé à 20°C pendant 1 heure, pour la préparation 

en saumure. 

3-2.2. Préparation des crevettes en saumure 

En tenant compte des résultats précédents la proportion 

chair/saumure est de 60 % de chair pour 40 % de saumure. 

Composltion de la saumure 

- sans sucre eau 96 % 

sel 3,5 % 

acide citrique l % 

acide benzoîque 0,4 S 

- avec sucre eau 95 % 

sel 3,5 '3 

sucre l 

acide citrique l .~ 

acide benzoîque 0,4 

Les' lots sont entreposés à + 4°C dur<.1nt 6 St~mainl~s. LèS lots 

non sucrés seront analysés toutes les deux St:m<.11nes. En revclnch(~, 10s 

lots sucrés ne seront analysés qu'en fin ùe conserv<.1tion. 
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3-2.3. Résultats analytiques 

a) résultats chimiques 

Les résultats sont regroupés dans le tableau 9. Les nouvelles 

proportions chair/saumure permettent cette fois d'obtenir un pH inférieur 

à 5,5. 

Durant les 6 semaines d'entreposage l'ABVT (fig. 4) est resté 

faible pour tous les lots y compris ceux non ionisés. 

Par rapport à l'essai précédent, ces résultats soulignent 

l'importance du pH, de la concentration en acide benzoïque ainsi que 

de la qualité de la matière première. 

b) résultats bactériologiques 

Les résultats bactériologiques (tableau la) mettent en évidence 

l'effet positif de l'ionisation de la matière première, par une'réduction 

notable de la contamination aérobie totale, à savoir 93 % pour les lots 

traités à l et 2 Kgray, et 99 % pour le lot traité à 3 Kgray. Cependant 

comme nous avions déjà pu le constater, la possibilité d'augmenter la 

dose d'ionisation est limitée par la modification des caractères 

organoleptiques. 

Après 6 semaines d'entreposage à + 4°C aucun des lots ne 

dépasse le seuil de 10 6 germes/g pour la flore aérobie totale (fig. 5). 

Pour ce qui est des germes pathogènes on constate que Coliformes 

totaux et fécaux, Anaérobies sulfitoréducteurs et Staphylocoques aureus 

sont absents dans tous les lots. 
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Il semble également qu~ la p~~~enc~ de suc~e soit responsable 

d1une augmentatlcn de la cont~mlnat!Gn sur 105 lsts l~nlsés à 2 ~t 3 Kgray. 

c) résultats 0rg~noleptiqu0s 

Les résult~ts sont regroupés sur le t~bleau Il. 



.. .. ... .." . -.' .... ~ - ..... --... -.. _ ..... ~ ..... _ ...• -- ~._ .......... -

I-------TO----~j- 2 semaines j' 4 seIDa~ 6 semaines j 6 semaines lots sucrés 

'--l~Î]~~I-Jl~~-~~ I -r T 1J~1 rI~E~ -r~ lS _2sE 
i:~u _; ,0,9 79,7 Bù,2 79,8 77,67 77,45 77,46 77,38 7B!57 78,19178,34177,74178,30178,12178,30178,12 77,95 78,32178,05 

rn ~~.rl 5,29 5,47 5,49 5,45 5,35 5,541 5,321 5,451 5,41 1 5,~71 5,291 5, 29 1 5,441 5,29\ 5,40 
U~ 5,30 5,48 5,50 5,47 5,32 5,46 S,50 5,39 5,44 5,01 5,34 5,34 5,47 5,34 5,43 

I
:!Zùt2 

totôl 

rrctéi:-.e 

2,8612,9012,9012,9012,8312,8712,8412,9212,8712,8912,8912,6512,8612,8412,83 

17,891 i 8, 16118, 12118, 15117 , 71 117,96117,76118,28117,97118,07118,06116,57117,89117, 73117,70 

,.;BH 15,67110,3816,23/6,3614,57/4,4315,12/ 4,571 4,4314,7014,2914,9815,4015,1214,7:014,9814,841 4,7013,32 

l::~~~~~_l ____ l _____ l ____ l _____ l_~~~l_~~~l~~_~~~l_~~~l~~~l_~:l_~l~~l~~l~l 0,
19

1 0,
17

1 O,17~ 
Tableau 9.- Résultats chimiques 
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~' , 

f' 

~ . 
1. 
~ f , . 
· . 

• J 

i. 

i l 

~ , 
j; 

1 .. 

· : 

T 0 2 semaines 4 semaines 
r-' --1-- --r-' 

T 7,1.10 3 6,2.10 2 3,0.10 3 

1 5,2.10 2 1,2.10 2 3,0.10 2 

2 4,3.10 2 3,8.10 2 2 , 1 .10 2 

3 6,2.10' 5,8.10 2 1,~.102 

T sucré 
1 sucré 
2 sucré 
3 sucré 

1 

Numération germes aérobies totaux (germes/g) 

Flores pathog~nes. 
Pour tous les échantillons 
ana~robies sulfita-réducteurs 
coliiormes totaux ]absence 

fécaux 
staphylocoques aureus 

Tableau 10.- Résultats bactériologiques 

6 semaines 
i--

9,0.10 5 

2,5.10 2 

2,5.10' 
/ 

3,5.10 5 

1 
5,0.10' 

1 
1,2.10 04 

1 
2,5.10 04 



),19~ ABVT/NT (%) 

),18 

),17 

),16 

),15 

),14 

)~ 13 

),12 

) ,Il 
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- Avant ionisation: saveur de crevette spécifique, agréable 

Après ionisation (et après un mois d'entreposage à - 30°C) 

Témoin : saveur de crevette faible mais bonne 
Kgray ressemble au témoin 

2 }(gray 
3 Kgray 

saveur "bizarre", pas de crevette 
saveur désagréable 

Les crev~ttes ionisées présentent une odeur de "champignon de 
Paris, très nette pour les 2 et 3 Kgray. 

- Après 2 semaines : 

.,...." " J.emOln ] 
Kgray 

2 Kgray ] 
3 Kgray 

- Après 4 semaines 

neutres 
acides 

neutres 
amères 

neutres Témoin : 
1 Kgr'ëlY 
2 Kgray 
3 Kgray 

mieux que témoin 
neutre ] texture sèche 
saveur "bizarre" 

Après 6 semaines : 

T ëlltérée T sucré 
Kgray désagréable Kgray . .., Kgray acide r. Kgray L- Lo 

"1 Kgray aciàe neutre 3 }(gr-ay ..... 

Tableau 11.- Résultats des tests organoleptiques 

altéré 
satisfaisant 
àesëtgréable 
désëtgréable 
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L'ionisation de la mati~re premi~re,modifie sensiblement 

la saveur et la texture des crevettes. Ces modifications (qualifiées 

de "goût d'ion") sont d'autant plus importantes que la dose est élevée. 

A 2 et 3 Kgray le produit présente un goût désagréable. 

Il conviendra donc de ne pas dépasser une dose de 1,5 Kgray, 

le traitement à l Kgray paraissant satisfaisant. 

Les lots non ionisés sont organoleptiquement altérés apr~s 

4 semaines d'entreposage. 

Le caract~re "altéré" n'apparaît pas sur les lots ionisés, 

néanmoins, compte tenu des modifications de saveur, seul l'échantillon 

sucré fabriqué à partir de mati~re premi~re ionisée à l Kgray est 

satisfaisant apr~s 6 semaines d'entreposage. 

3-3. Conclusion 

La synth~se de ces deux essais montre que l'utilisation 

conjuguée de l'acide citrique à l % et de l'acide benzoïque à 0,4 %, 

et d'un traitement préalable" d'ionisation de la mati~re premi~re congelée 

de l Kgray, permet d'assurer à ce produit une conservation de 6 semaines 

entreposé à + 4°C. 

Cependant, un tel résultat ne peut être obtenu qu'avec une 

matière première d'excellente qualité dont la contamination aérobie 

tota-le ne semble pas devoir excéder 10 3 germes/gramme avant ionisation. 
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4 - PREPARATION DE CREVETTE EN SAUMURE AVEC ACIDE CITRIQUE SEUL 

Afin de mieux cerner le rôle de l'acide benzoïque dans la 

préparation de crevettes en saumure nous avons réalisé un essai en 

utilisant comme seul conservateur l'acide citrique. 

La fabrication a été faite à partir de crevettes décortiquées 

cuites congelées, en provenance d'Islande, ayant 6 mois d'entreposage. 

Elles ont été décongelées en 1 heure à + 20°C. Les proportions 

crevettes/saumure étaient les mêmes que pour les essais précédents, soit 

de 60 % de chair pour 40 % de saumure. 

La composition de la couverture était la suivante 

eau 94,5 % 

sel 3,5 % 

sucre 1 % 

acide citrique 1 % 

Les échantillons ont été entreposés à + 4°C et les analyses 

bactériologiques ont été effectuées après 1 et 2 semaines (tableau 12). 

Nous constatons qu'après 2 semaines d'entreposage à + 4°C 

la contamination aérobie totale dépasse 10 6 germes/gramme. 

Il est a noter également un développement important des 

streptocoques pathogènes. 

Une telle préparation ne pourrait donc prétendre à plus 

d'une dizaine de jours de conservation, ce qui est très inférieur à 

notre objectif fixé à 5 semùlnes. 
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. __ . .-
T 0 1 semaine 2 semaines 

Aér'obie germes/ g 3,7 x 10 3 2,5 

Coliformes 

Staphylocoques 
pathogènes 
germes/g 

Streptocoques 
pathogènes 

abs 

~ 5 

- -

Tableau 12. Analyses bactériologiques 
citrique seul . 

~ 

~ 

x 10 3 1 , 2 X 10 6 

abs abs 

5 abs 

50 > 5 000 

Préparation à l'acide 
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5 • INFLUENCE DE L'ACIDE SORBIQUE 

L'analyse du produit danois a mis en évidence 

l'utilisation de l'acide sorbique. 

Nous avons réalisé un essai comparatif acide benzoïque 

et acide benzoïque + acide sorbique afin de vérifier l'effet sur 

le délai de conservation. 

La matière première est constituée de crevettes cuites 

décortiquées congelées non ionisées. 

Composition des saumures 
l II 

eau 94,95 % 95,10 % 

sel 3,5 % 3,5 % 

acide citrique l % 1 % 

acide benzoïque 0,4 % 0,4 % 

acide sorbique 0,15 % / 

Le choix de la teneur en acide sorbique est issue de 

l'analyse du produit danois. 

Le rapport challisaumure est de 60 %/40 %. Les pots sont 

entreposés à + 4°C pendant 6 semaines. 

a) analyse chimique (tableau 13) 

Les observations concernant la pénétration d~ l'aclàe 

sorbique dans ~a c~air, sont identiques à celles faites pour l'acide 

citrique et benzsIque. L'~qullibre est obtenu dans l~s deux premi~res 

semaines d'entrepos~ge. 

16 



-C;;~~~~~~--.-~---TO----
surge l t:'es --------__ 
non ionisées 

pH 

NélCl 

Eë1U 

ABVT rflg/l00 g 

Ac:.. citrique 
1 

l
Ac. b~nzoïqlle 
mg/10U g 

lA c. sor b i que 
ITig/100 g 

------------

2,17 

76,7 

8,02 

.,. ~ ... t" " .. ~ . ... . 

i 

2 semaines (+ 4°C) 4 semaines (+ 4°C) 6 semaines (+ 4°C) 

A.benzoique IA.benzoiqueIA.benzoique 
+A.sorbique 

A.benzoiqueIA.benzoiqueIA.benZOique 
+A.sorbique +A.sorbique 

chair 
5 , 61 

2,37 

jus ICha~r 
5,60 5,5.:. 

3,02 12,43 

JUSIChair 
5,51 5,59 

3,0512,40 

77,57 77,39 75,41 

5,53 4,84 4,77 

305 

1 37 1221178 1461141 

69 57 

----_.-+----------
JUSIChair 

5,59 5,52 

3,1112,44 

jUSIChair 
5,51 5,57 

3,1712,37 

74,97 

4,77 4,84 

3521305 3201380 

1291173 1451149 

62 56 

jUSIChair 
5,57 5,56 

2,9012,40 

5,67 

3341347 

1141173 

57 

jus 
5,54 

2,97 

352 

139 

51 

Télble~u 13.- Etude de l'influence de l'acide sorbiqu~. Analyses chimiques. 



Si l'on s'intéresse à l'évolution de l'ABVT on peut 

faire deux observations, d'une part, il n'y a pas de différence 

notable entre la formulation acide benzoïque seule et acide 

benzoïque + acide sorbique. Dans les deux cas l'association sel, 

pH, conservateurs remplit parfaitement le rôle d'inhibition de 

l'altération. D'autre part, pour tous les échantillons le taux 

d'ABVT reste faible. 

b) Analyse bactériologique (tableau 14) 

Dans les deux essais, acide benzoïque et acide benzoïque + 

sorbique, les courbes de cuissance des germes aérobies totaux ont la même 

évolution avec cependant une contamination sensiblement inférieure 

avec l'acide sorbique. (Fig. 6) 

Néanmoins, après 6 semaines d'entreposage l'échantillon 

avec acide benzoïque seul reste en dessous du seuil de 10 6 germes/go 

Nous observons d'autre part une chute de la contamination 

après les deux premières semaines d'entreposage. Ce phénomène déjà 

observé dans les essais précédents peut s'expliquer par le jutage 

à chaud des pots àe crevettes. La température de la saumure (60°C) 

serait responsable de la destruction d'une partie des germes présents. 

c) Evaluation organoleptique (tableau 15) 

La présence d'acide sorbique modifie notablement la saveur 

en introduisant une note amère et salée que l'on ne retrouve pas dans 

l'échantillon avec acide benzoïque et acide citrique sèuls. 

Dans le cadre de notre objectif, qui est de c~nS0rv~r C~ 

produit 6 semaInes, l'utiliiation de l'acide sorbique n'~~F~rt0 ~~s 

d'éléments posItifs nouveaux. 

En outre, d' un pOInt de vue organoleptique sa p!.·eSt~nc~ 

modifie défavorabli:ment les qualités du' produit. 
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Fig. 6 - Croissance comparée des germes aerobies totaux 

pour des préparations : avec acide benzoïque 
et acide benzoïque + acide sorbique 
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[-C~~~=~~:.~~----l-----TO-----I 2 sema.i.nes (+ 4 0 c)T 4 semaines (+ 4°C) 6 semaines (+ 4~C) 
s l l 1.:> e 1 - '= ;::) ------------- .. -------r--------t------.,...-- ..,----

non ionisée:s l ! A.B !A.B.+ A.S! A.B !A.B.+ A.S A.B. !A.B.+ A.S 

A é ;~b i E? -----------·I-~~-ü;~-~-~ li 3 ---T;-~5~-~;-~;-~~;l~~;--;-~;r 2 ,0 x 1 0 2 1, 5 x lOs r 5 ,0 x 1 0-4 

gel"' rra e 5 / g 

Col i i u r' foi t? S / ;.;, (' t ::. absence absence absence absence absence 

,., - -1 1- 1~ - 1 .... r, - r- 1. 1 ... J' .' -
1.. U V.1l r,: =>. l '.; . .1 :.\ t: l''': t:' 

ft?C2UX / 6 

1 S t d ~' I~, J l ,) L C, 'J U " 5 1 ~ 1;;' t " 5 

L~ d L ~ ~:~~~~~_~_: ____ . __ .~----------

absence absence absence absence absence 

absence absence absence ~1 et <5 21 <5 

T~bleau 14.- Ztuje (le l'influence de l'acide sorbique. Analyses bactériologiques. 
A . 8. d c: ide tJ t~· n = 0 ï <; Ù t:-

A.S. acide s'')l'biqut:' 

absence 

absence 

absence 



~._-------~--------------------------------------_._-------.--------------------------------

l 

TO saveur agréable, spécifique, un peu acide, texture 
ferme 

T2 a : saveur agréable 

T4 

T6 

texture ferme 

as saveur agréable mais différente (+ salée> 
texture ferme 

a saveur acide, pas altérée 
texture sèche 

~,---._---------------------------,----------------------------------------------
as saveur acide et amère, pas altérée 

a 

texture moins sèche 

saveur acide et amère, pas altérée 
texture sèche 

~,---------------------------------------------------------------------------
BS saveur désagréable, am~re, pas altérée 

texture sèche 

Tableau 15. Etude de l'influence de l'acide sorbique. 

Tests organoleptiques 

B. acide benzoïque 
BS : acide benzoïque + acide sorbique 



6 - TECHNOLOGIE DE PREPARATION 

A l'issue de ces différents essais il apparaît que 

l'acide benzoïque est indispensable pour assurer la conservation 

du produit, l'ionisation à l Kgray est souhaitable et l'acide 

sorbique n'est pas nécessaire. 

* Caractéristique du produit fini : 

crevettes cuites décortiquées (Panda lus borealis) en 
saumure 

durée de conservation 6 semaines à + 4°e 

* Profil optimum de la matière première 

- crevettes cuites décortiquées congelées (teneur en sel ~ 2 %) 

- maximum 3 mois d'entreposage à l'état congelé 

- contamination après décongélation n'excédent pas 10 3 germes 
aérobiES totaux par gramme 

* Technologie de préparation 

- ionisation de la matière première congelée à l Kgray 

- decongélatl0n rapide de l'ordre de l heure à + 20 0 e par 
exemple 

- conditionnement immédiatement après décongélation 

° proportion de remplissage - crevettes 60 % 

- saumure 40 % 

° la quantité de crevette voulue est déposée dans les pots 

puis le jutage se fait "à refus" avec la saumure à 60 0 e ====' 
immédiatement après jutage les [-·::.ts 30nt fermés et 

~~è~~~~~g=~gg~~~~~~~ à 4°C en l heure au maximum. 

L'entreposage se fait à + 4°C. 

* Composition de la saumure 

- eau 

Nacl 

- aClàe citrique 

- sucre 

- acide benzoïque 

~4,lO 

'3,5 

l ~ 

l % 

0,4 

'5 

't; 

% 

(pour 
en 

une matl~re pteml~re non salée 
mettre 6 .~) 
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* Mode de préparation de la saumure 

Afin de solubiliser l'acide benzoïque (insoluble dans l'eau 

froide) il est nécessaire de chauffer sans agitation à environ 90°C. 

Pour le jutage la température sera ramenée à 60°C. 

Ce procédé p~rmet de conserver 6 semaines les crevettes en 

saumure à 4°C en restant en dessous du seuil de 10 6 germes aérobies totaux 

par gramme. Les qualités organoleptiques sont satisfaisantes. 
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IDENTIFiCATION ET DOSAGE 
DE L'ACIDE SORBIQUE 

ET DE L'ACIDE BENZOIQUE 
DANS LES PRODUITS SUCRES 

APRES EXTRACTION 
PAR L'ISOOCTANE EN MILIEU ACIDE (1) 

F..M. PAILLER ., J. DUMAIN, C. BANNER 
(avec la éollaboration technique de F. Laussinotte). 

RESUME 

321 

Les auteurs présentent une méthoae d'idenrlfc:Jtion et de dosage de racide sorbique et de 
J'ac:de benzoique dans les prODUIts sucres (jus de frUIts, conmures diététiques. pruneaux) par 
spec:ropnotometrre d'.;osorpuon me:ec:Jralre en U. V. apres extraction par l'isoocrane en milieu 
ac:ce. 
L 'étuce des crrteres de qua lite - répet30ilité. reproductibilité interlaboratoire, influence du temps 
ce maceraflCn peur les prOCUIts sOlices. senslbJiite, interférences eventuelles, comparaison des 
reSUl~ii~S ci ceux oetenus par G.G.L. eT G.LN.P. - et de l'interet qualitatif de la tecnmque les 
ceneu'! a la preposer comme methooe ·praI~que" simple el fiable de controle. 

MOTS-CLEFS 
Ac:ce sorOlque. aC:de benzOlque. prOCUits sucres. isooctane en milieu acide, spectrophotomètrie 
U.V. 

INTRODUCTION 

l'ac:ée sorcique (E2COl et rac:ce benzoïque (E2'0) ou leurs sels sont deux additifs 
antisept;~ues et antJ!ong:ques tres utilises en alimentation hl!maine (7). 

E:1 France, leur emplOI en asscc:;:ilJon est interdit. mais il est autorisé individuellement 
jus~:.J·à Cf:S ccncentralJons reslcuc:!es limites bien définies (4). 

Les rr.e:r.odes les plus couramment employées pour le contrôle des denrées alimentaires 
font a p;::; el à la spec:ro~hotometne d' a~sorptlon mOléculalte dans le vislble (6l (11) ou dans 
l'ultra,vlolel (1) (1 al. 3 la chromatosr;;O:1IC en CGuche mince (9) ou en phase gazeuse (2), (5) 
el à la chrCm<l:8gr3ph)e ilqUltlc h.:1u:e Cl!rtcrm.:1nce (8). apres Isolernent pre;)lable des aodillfs 
p~r enrr.:1inement à la 'Jape~r o·eJu ou extr.:1clJon par un solvant organique et plus 
re::emmenl par passage ·s!.;r COlonnes de Kit?se!gur E~trclut (3). 

Nous avons pour nc!re P;)~ Jc~c:e le pnr.c:po de la melr.ode proposé par ZIEMEUS et 
SCf.~E:;S (12) po!.;r !cs VinS t:.::;nc:; :iU ccn:rà!c ces prcdUlts sucres: jus de trUlts, confitures 
d:e~ellq~e$ ou non. prur.c.lüx .. 

DESCRIPTION DE LA METHODE PROPOSEE 

PRINCIPE 

~~aëxm~ctbiqi.iaet Télclde.~ru:ôjàue·sonr extrilils pêJr l'isooctane en milieu acide (acide 
phc!:çr,onc; ... ;e) salt ùlfèc:ement C.Jr1S !e C:lS des prodUits liqUides salt après mise en solution 
aq:.;cuse a<:ins le C3S de~ e::nJr.~lIons sollees. 

(1) C.)fr.r.JUnIC3:lOn presentee 'e 13 tévner 1985 . 
• LacorJ:clfe de B,oc:-::mle a flmenr;:jJ(e. OiV/sion Laboratoire Canlra{ (Prof. Agr. J. Laboura). 
S.C.E.R.G.A T. - " Bd LcUis Louc::eur - 92211 St-C,'oud. 
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La mesure de l'absorbance est eHectuée à la longueur d'onde du maximum d'absorption 
détermine après établissement du spectre entre 220 nm et 400 nm et la quanllticallon reali­
see à partir d'une coume etalon de soroate de potassium ou de benzoate de SOOlum, selon le 
cas, dans un milieu de composition tres proche de celUI du prodUit il examiner. 

REACTIFS 

• isooctane (triméthyl- 2,2.4 pentane) pur pour spectrophotométrie U.V., 
- acide orthophosphorique (85 %, d = 1,70), 
- somate de potaSSium, 
- benzoate de sodium, 
- saccharose. 

APPAREILLAGE ET VERRERIE 

- verrerie courante de laboratoire et notamment: tubes cylindriques vissant de 50 ml munis 
d'un joint téflon, -

- cuves en quartz de 10 mm de trajet optique, 
- spectrophotométre pennettant des mesures d'absorbance en U.V, 

MODE OPERATOIRE 

1) Préparation de l'échantillon analytique: détermination de son Index Réfractométri­
que (I.R.) 

les échantillons liquides sont homogénéisés par agitation manuelle et les échantillons 
solides dans un mortier en écrasant éventuellement les frUits de façon il obtenir une 
purée: déterminer I.A. des preparations obtenues. 

2) Mise en solution aqueuse des produits solides. 

Introduire une prise d'essai (p.e.) exactement pesée d'environ 15 g dans une fiole jaugée 
de 200 ml; ajouter 150 ml d'eau distillée amenée à une température de + 60° C; laisser 
macérer pendant 2 heures en agitant manuellement tous les quarts d·heure. Refroidir et 
ajuster au trait de jauge. Mélanger. Filtrer sur filtre plissé. 

3) Identification du conservateur présent par réalisation du spectre. 

Conduire "extraction comme il est dit au paragraphe "Dosage" et réaliser un spectre de la 
phase organiq,ue contre de l'isoocrane pur. 
Comparer les caracteristiques de celui-ci à celles du spectre obtenu à partir d'une solution 
aqueuse pure de sorbate de potasSium ou de benzoate de sodium traitée dans les mêmes 
conditions. 

4) Dosage 

a} Preparation des so/ut/ons filles étalons nécessaires à rétablissement de /a gamme 
d'étalonnage. . 

- préparer une solution aqueuse de saccharose en tenant compte des tA. précédemment 
déterminés: dans le cas des proauits sucrés solides. la concentration de celle-ci sera 
fonction de la p.e. et des dilutions opérées alors que dans le cas des produits sucrés liquiaes, 
elle sera directement détennJOee par LA. mesuré. 

- solutions filles de sorbate de potassium: préparer une solution mère par dissolution de 
120 mg exactement pesés de sorbate de potassium dans 100 ml de solution aqueuse de 
saccharose précédemment preparee. Introduire 2.5 ml, 5 ml, 10 ml de la solution mère 
precédente dans troIS fioles jaugées de 100 ml et compléter au trait de jauge à l'aide de la 
solt.;tion aqueuse de saccharose. Les concentrations respectives (acide sorblque mg Il) des 
solutIons filles ainSI obtenues sont de: 22.40; 44.80; 89.60. 

- solutions filles de benzoate de sodium: préparer une solution mère en dissolvant 145 mg 
exac:ement peses de benzoate de sodium dans 100 ml de solution aqueuse de ~accnarose 
precedemment preparee. ImrodUlte 5 ml. 10 ml, 20 ml de la solutIOn mère précË:aente dans 
troiS fioles jaugees ae 100 ml et compléter au trait de jauge à l'aide de la solutIon aqueuse de 
saccharose. . 

les concentrations respectives (acide benzoïque mg/l) des solutions filles ainsi obtenues 
sont de: 61.42; 122.84; 245.i'~ 
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b) Distnbucr les rC3c:ifs (ml) selon le tab/cau suivant: 

BR El E2 E3 X 

• Se/unon suc:ee. 0.25 

• Solunen filie de sorO.1te de 
pcrass;um cu oe oenzcat.; 0.25 0,25 0,25 
de scc:um 

- Fiitrat (prao. solides) 
ou precUits liquides. 0,25 

- AC;èe o. pnospnorique. 0.10 

-Isoocane. 10 

2 billes de verre 

Ag:tation énergique pcndônt 2 mlnules : repos 5 minutes. 
L~:.Jre aux maxima d'aosorptlon détermines lors de la réalisation des spectres contre de 
I"iscGC""';"'1e ;:;ur. 

c) Expression des result:Jts 

- P;OCUIIS !iquldes : !ire tjirec~ement sur la droIte d'étalonnage la concentration en mg/!. 
• precUits SO!lces : lire sur!a drc:!e d'é.talonnage la concentration (mg/I) du filtrat soumis à 

analyse: SCit x. 

La concentration (mg/kg) du precUit étuaié s'écrit: 

x.2CO.l000 x.200 

lOGO. p.e. p.e. 

Ci=!fTERES DE QUALITE 

1) Repetacilite : son étude a été faIte à partir de 10 dosages successifs pratiqués sur 
l'ex:rac~m Isooc:anlque o::::enu d'une part il partir de solutions aqueuses pures de somate 
de ço:ass:um et de benzoate de SOdium il deux concentrations différentes et d'autre part a 
~a:1Jr c'èç:1ant:!Ions anal'f':Ques d'une c~eme de pruneaux et d'un jus de fruIts: la moyenne 
X. l'éc.:rt type E.T et le cceriic:ent de vanauon C.V ont eté calculés . 

• Solutions aqueus'es p:Jres de samate de potassium et de benzoate de sodium (tableau 1). 

TABLEAU 1 

SCn8ATE DE K .1 ~ mg Il E.Tmg/\ C.V% 

1 . 1 32.~8 1,09 3,34 

2 \. 2::3.:3 3.aS 
1 

1,69 

6E~JZOATE DE Na 1 ~ rr:g/I 
1 

E.Tmg/l C.V% 

1 t 32.':0 1 
3,70 11,42 

2 
1 

147,50 -1 4,07 2.75 
- ------------
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• Echantillons analytiques de crème de pruneaux (C.P.) et de jus de fruits (J.F.) (tableau Il). 

TABLEAU Il 

Nature ~ E.T C.V% 

C.P.acide 453 23.25 5.13 
somique mg/kg 

! 

J.F. acide ln,7 5,46 - 3,07 
1 benzoique mg/I 

2) Reproductibilité lnterfaboratolre : la variabilité des résultats interlaboratoires a été étu­
diée en effectuant des dosages de l'acide sorbique dans une confiture diététique (crème de 
pruneaux) et de l'aciQ.e benzoïque dans un jus de fruits; sept laboratoires ont participé à ces 
essais. La moyenne X 1. l'écart type E. T 1 et le coefficient de varaitio~ C. V 1 ont été calculés 
à partir de 23 résultats obtenus sur chaque produit, puis recalculés (X 2. E.T 2, C.V 2) après 
avoir éliminé les valeurs inaividuelles ne correspondant pas aux limites fixées par X 1 ± 1 E.T 
1 : 9 valeurs individuelles éliminées pour C.P; 8 valeurs individuelles éliminées pour J.F 
(tableau III) • 

TABLEAU III 

)( 11: l,E.T 1 ::< 1 1:2E.Tl C.V1 % )(21: 1 E.T2 ::<21: 2E.T2 C.V2% 

423,59 ± 37,15 1423'59 ± 74,30 418.44 ± 20.33 418.44 ± 40.66 
C.? 8,n 4,86 i 

386,44 à 450.74 349.29 à 497,89 398.11 à 438.n 3n,ï8à459,10 1 

168,61 ± 11,07 168,61:: 22,14 169,371: 6,04 169,37:: 12,08 
J.F. 6,57 3,57 

157,54 à 179.68 1046,47 à 190,75 163.33 à 175,41 157,29 à 181,45 

-~~ 

3) Influents du temps de macération. 

L'influence du temps de macération sur la concentration en acide sortlique des filtrats a été étudiée à partir 
d'un même échantillon anaiytlque de pruneaux. Cinq pnses d'essai èe poIds voiSinS ont été mises il macérer 
dans un volume ldenoque o' eau amenee à + 6()0 C pendant des temps croissants avec agItation manuelle de 
3 mlOU1es tous les quartS d·heure. Chaque résultat consigné est la moyenne de troIS détemunations (taoleau 
IV). 

_,' TABLEAU IV 

T omps de macération 1 h 1 h30 2h J 2h30 3h 

Adda serbique mg/kg 225 251 274 1 229 234 
----- 10....-

4} Elwde des Interférences éventuelles. 

Les interlérences éventueiles des composés suivants - acide 4 - hydroxy-benzoïque, ac:de 
cinnamique, acide citnque, acide tartrique, sulfate de quinine, caféine, acide L (+) ascorbique 
- ont et~ étudiées par comparruson des spectres réalisés entre 220 nm et 400 nm d'une part 
sur des solutions aqueuses pures et d'autre part sur l'extractum isooctanrque obtenu en sui­
vant 10 made opératoire prècedemment décrit. 

/1 nous a ainsi été permIS da constater que: 

-l'acide citnque et l'acide tartrique "'absorbent pas quel que soit le milieu: 
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- l'ac:de 4 - hyaroxycenzoique. le sulfale do Quinine et l'acido L (+) ascorbique, qui absor­
bent fortement en solution aqueuse avant extra~ion, n'abSOrbent pas en solution isex><:mnl­
que; 

- l'ac:de C:nna.rmque et la coféine absornent dans les deux cas, mais leurs absorbances 
reS:~lve5 sont Ires faibles après extraclon. Les absomances n'étant cependant pas nulles 
à 254 nm et 229 nm. longt;curs d'onde fixées pour les dosagos de l'acide somique et de 
l'âc:ce benzoïque, leur presenco dans le milieu pourraJt majorer la teneur évaluée do ces 
deux ccnservateurs. 

Il est à noter que J'acide cinnamique n'étant jamais présent en quantité importante,l'lnterfé­
renco sera néglIgeable, maIs pour fa caféine il pourrait s'avérer nécessaire de déduire 
J'absorbanca qUI lui est imput~ole après quantification par une méthode spécifique. 

S) Comparaison des résultats obtenus par chromatographie liquide haute perfor­
mance (C.LH.P.t et chromatographie gaz - lIquide (C.G.L). 

les resuit3ts fournis par la méthode d'extradÎon à l'isooctane en milieu acide ont été com­
pares à ceux obten.us par C.LH.P, et par C.G.L à partir d'échantillons analytiques d'une 
creme do pruneaux (C.P), de pruneaux secs (P) et d'un jus de fruits (J.F) (tableau V). 

TABLEAU V 

1 CP P 
Méthodes Acide sorcique mg/kg Acide sorbique mg/kg 

i~octane 423.59 227,5 233,5 260 

C.l.H.P. 401 
1
235 261 262 

C.G.L 394 231,6 259,7 235 

INTERET QUALITATIF: DETECTION DE L'ACIDE SORBIQUE 
ET DE L'AClOE BENZOIQUE SEULS OU EN MELANGE 

J.F 
Acide benzoïque mg/I 

168,61 

116 

144 

Il conVient de souligner que la méthode proposée présente un intérèt qualitatif certain car 
elle permet par fa ré311satlon d'un specre entre 220 nm et 400 nm et ('observation de ses 
par",rr.etres C::l.rac:erlsllques de dé!ec:er bien sùr la présence d'acide somique ou d'acide 
benzcique seuls ~als aussI en mélange. 

1 Par<Jmetres caracteristiques des spectres (figure 1) : 
- ac:de sortlcue : ·J.max = 254 • 255 nm 
- ac:de cenzoïque: • ..lmax = 2~8 - 229 nm 

• acide sOrbique : 
+ 

aC:de tenzoique 

2) Umite de détection 

• épaulement à 236 nm 
- 2 PiCS SeCond3.lreS : 280 nm et 274 nm 
- suppression ces 2 PiCS secondaires à 280 nm et 274 nm 
• conserv3.lion du pc a 254 nm 
• p:cs ou é~.:;u!ements à 236 nm et à 229 • 230 nm selon les 
proponlons re~;:eclves des deux composès en présence. 

L'~tuCe Ce la limite de détec:lon de l'acide somiQue nous amène à la fixer à O,375L1g dans 
la prise a't3ssal de 0,:5 ml : cec: cend"..:11 donc j dire que la methodo d'eX1r3C!lon à l'isooC!J.ne 
perr..et Ce det~:er une qUJntJro ,fac:ce $(JrDlquo de 20 mgJkg d,:lnS le cas d'uno prise d'essai 
Ce 15 9 et ce 6 m<;,'kg peur une Pfl$t) d'es~a, de 50 g. D3ns la cas de prodUits liquides cette 
sens:Cllité seraIt de 1,5 mg:1. 

c.~!1e hmlte de détedlon a~parait deux taiS plus faible que celle d'une chromatographie en 
CCUC!'le mlnce condUlto sur une plaqutJ de ;xJlyaml<.je contenant un indicoteur de fluorescence 
F 254 . 

• Nous remercions Monsieur P. $UDRA UD, Directeur du Laboratoire Interrégional de Bordeaux, 
Dlrec::on de la Cvnsomm:1Cton, d'J'iOlr ,accepté ae participer à notre circuit interlaboratoirn 
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Quant à J'acide benzoïque. sa limIte de détection dans un prOdUit liquide peul ëlre fixee à 
20 mg/l c'cst a aire à 51,ug dans la pnse d'essa, de 0,25 ml. 

CONCLUSION 

la technrque d'idcnt,fic:ltion et ae dosage de l'acide sOrbique et de "acide benzoïque dans 
les prodUIts stlcres après extract:on par l'isooctane en milieu aCide, devra,t procurer aux 
inaustnels et aux laboratOires une melhoae .. pratique .. simple et fiaole de controle. 

le mode opératOIre nous apparait en effet beaucoup plus facile à mettre en œuvre que la 
methoae d'entrainement à la vapeur a'eau SUivie d'une spectrophotometrie d'absorption 
moléculaIre en U. V. et mOins onereux que la réalisation d'une chromatographie liquide haute 
performance ou d'une chromatograpnie gaz • liquide. 

Les critères de qualité de cette méthode semblent en outre très satisfaisants et son aspect 
qualitatif devra.t permettre o'attirmer eue l'acide sorbique et l'acide benzoïque n'existent pas 
ou existent en aSSOCiation dans une denrée alimentaire soumise à analyse, 

Cette méthode nous permettra de réaliser une étude systématique des produits suscepti­
bles de contenir de l'acide somlque ou de l'acide benzoïque qui donnera lieu à une 
communication ultérieure. 
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Spectres de /' acide somicue et de l'at.:de benzoïque en solution pure et en r:1elange 
(acloe sorolque/ ac:ce oenZO,Que : 50/100 mg/I). 
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