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Introduction générale

Les graisses sont des composants importants de 1’alimentation car elles fournissent de
I’énergie, des acides gras essentiels — I’acide linoléique et linoléique — que le foie est

incapable de synthétiser, ainsi que des vitamines liposolubles.

En techniques culinaires, comme dans I’industrie agroalimentaire, différents types de
corps gras sont utilisés (fluides et solides) dans des préparations d'aliments. Parmi ces

derniéres, les fritures.

La friture est I’un des procédés, les plus anciens, d’élaboration d’aliments. Elle a été
inventée puis développée autour de bassin méditerranéen ou I’huile d’olive était largement
utilisée (VARELA, 1998).

Des huiles de fritures ont fait 1’objet de nombreuses recherches ; celles-ci sont
motivées par les risques alimentaires associés a leur consommation. En effet, une
surconsommation d’huiles thermo-oxydées est potentiellement cancérigéne (CHEVASSUS,
2002 ; VITRAC et al. 2003). Les huiles végétales, insaturées, sont de plus en plus utilisées.

L'huile de tournesol est une huile de saveur douce et d'odeur légere et agréable ;
sacouleur varie entre le jaune pale et le jaune orangé ; c’est est une denrée alimentaire de large
consommation, car elle est a la base de quelques spécialités diététiques (GRAILLE, 2003).En
Algérie, la faible disponibilité de I’huile d’olive et son colit excessif ont contraint les ménages
a utiliser les huiles issues de graines oléagineuses raffinées dans la préparation des aliments.
Les aliments frits sont de plus en plus consommés au détriment du repas traditionnel ; les

frites sont préparées dans des poéles a I’air libre.

L’objectif de notre étude consiste a évaluer les caractéristiques physico-chimiques
d’une huile 100% tournesol dénommeée « Fleurial » durant son utilisation en friture. Cette
derniére est menée dans une friteuse électrique a température réglable ou le couvercle est
maintenu ouvert afin de reproduire les mémes conditions de fritures chez les ménages et les

fast-foods ou ’air ambiant diffuse librement dans le bain de friture.
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I. Généralités sur les corps gras
|.1.Définition

On distingue sous le nom de lipides, la partie grasse des aliments, dont les différents
constituants jouent un rodleénergeétique, structural et fonctionnel (COUET,1998 ; POISSON
etNARCE, 2003)

Les lipides forment un groupe trés hétérogene de composes, dont les structures sont
tres différente, on les réunit en raison de leur insolubilité dans 1’eau et leur solubilité dans les
solvants organiques (éther, acétone, mélanges chloroformes-alcool, etc.) (GUELLAUMIN,
1982 ; WEIL et al. 2001).

I.2.Classification
On classe les corps gras(CG) selon plusieurs criteres

I.2.1.Classification selon leur origine
Tableau I : Classification des CG selon leurs origine (FREDOT, 2005).

Origine CG
beurre,
Creme,
_ Suif,
Animale )
Saindou,

Shortening (graisses raffinées hydrogénée,

Huiles des animaux marins.

Huiles pour assaisonnement et friture,
Végétales Margarine végétales,

Végétaline (huile de coprah hydrogénée).

i Margarine standard a base d’huile végétales et graisse de poisson,
IXte

Margarine et Shortening pour patisserie
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1.2.2.Classification selon leur consistance a température ambiante

Tableau Il : Classification des CG selon leur consistance a température ambiante (FREDOT,

2005)
Etat CG
Huile d’arachide,
Huile de colza,
Huile de soja,
Fluide Huile de carthame,

Huile de tournesol,

Huile de germe de mais.

Concret ou solide

Huile de palme,
Huile de coprah,
Margarine végétale,
Beurre,

Saindoux,

Suif.

1.2.3.Classification selon leur réle physiologique

Tableau 111 : Classification des CG selon leur fonction (MASSON, 2002)

Lipides de structure

Lipides de réserve

Lipides ayant une activité

Biologique

Phospholipides,

Cholestérol.

Triglyceérides.

Hormones stéroidiennes,

Vitamine liposolubles.
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1.2.4.Classification selon ’analyse élémentaire

Tableau 1V : Classification des CG selon I’analyse élémentaire (FRENOT et VIERLING,
2001).

Lipides simples Lipides complexes

Sont composes de C.H.O Sont composes de C, H, O, P, N et S

Acides gras, Glycérophospholipides, Sphingolipides,
Acylglycérol, Acides phosphatidylcholine, | Céramides,

Stérides, Phosphatidyléthanolamine, Sphingophospholipides,
Cérides. Phosphatidylsérine. Glycosphindolipides.

1.2.5.Classification selon la propriété de saponification

Tableau V :Classification des CG selon la propriété de saponification (JEANTET et al, 2006).

Lipides saponifiables Lipides non saponifiables
Acylglycérols, Hydrocarbures,
Phospholipides, Pigments,

Cire, Stérols,

Stérides, Vitamines liposolubles.
Cutine.

1.3.Composition

Les CG sont constitués d’éléments majeurs(90 a 99%) et élément mineursl a 5%)
(OLLE, 2002).
1.3.1. Les composés majeurs
1.3.1.1.Acides gras

Les acides gras connus sont nombreux, notamment dans le régne végétal (NAUDET,
1992). Ce sont des acides organiques faibles qui ne possédent qu’une fonction acide
organiques (carbonyle) par molécules et sont formés de carbone a nombre presque toujours
pair, généralement compris entre 4 et 30 atomes d’oxygénes et hydrogéne.La formule de base
des acides gras est : CH3(CH2) ,COOH.
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C’est par la langueur des chaines carbonees etleur degré de saturation que se
caractérisent les AG, c’est-a-dire le type de liaison entre les atomes. Ceci permet de
différencier eux grandes classes d’AG (CHEFTEL et CHEFTEL, 1986 ; DERACHE ,1986 ;
COSSUT et al, 2002). Les acides gras satures (figurel) ne possedent aucune double liaison, tel

qu’il est illustré par la figure suivante

AARAANAAK

Acide stéarique

Figure 1 : Structure chimique de quelques acides gras © En rouge : atome d’oxygéne; en
bleu : I"'atome hydrogéne; en noir : ["atome de carbone; en orange : la double liaison
(MAURQ, 2003).
Les acides gras insaturés(AGl)(figure2) : Ils présentent uneou plusieurs doubles liaisons, la
chaine et alors insaturée. Les AGMI en posséde une, tandis que les AGPI en posséde deux

(acide linoléique) ou trois (acide linolénique)(COSSUT et al, 2002)

Les AG peuvent aussi étre classés selon la structure de la double liaison : les AG de la

configuration Cis et les AG Trans ; ils sont schématisées comme suit :

- w8 COOH
.‘. ¢ o 6’. E) (o
ne. e 4
C < \__o
L | o
aclde oleique (C18:1 cis) “
c COOH
! {3
H.( L4 » 2 2
NN /.\ X“_ No” o o \'//
(& e

acide élaidigque (C18:1 trans)

Figure 2 : Structure chimiques de I'isomére cis et trans de 'acide gras CI8:1: En rouge:
I"atome d’oxygéne: en bleu: atome hydrogéne: jaune: double liaison; noir atome de carbone
(MAURO, 2003).
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1.3.1.2.Glycérides

Les glycérides ou graisses neutre, sont les abondants des lipides simples et constituent
la masse essentielle des CG(DERACHE, 1986 ;ANONYME 1,1992).1Is sont constitués d’esters
appelés mono, di, ou tri glycéries selon le nombre de fonction d’alcool d’un trialcool(le
glycerol), estérifier par les AG(GUIGNARD,1979).Si une seule fonction alcool est saturee par
une molécule d’acide gras, on parle demonoglycérides.Dans le cas ou I’estérification se fait
par deux molécules de méme AG ou de deux AG différents, on parle de diglycérides
(POISSON et NARCE, 2003).Lorsque une molécule simple de glycérol interagit avec trois
molécules d’acides gras, on parle de triglycérides(figure3).Lorsqu’une molécule de glycérol
est liée a troismolécules d’un méme acide gras, le triglycéride(TG) est dit homogéne, dans le
cas contraire, il est dit mixte(NAUDET, 1992).

0
[
HC—0=C=R (ngue chéine carbonge)

0
I
HC—0~C~R (longue chalne carbonse)

0
|
H,C=0=C=R (longue chaine carbonge)

Figure 3 : Structure des trglycérides (ANONYME 1, 2014).

1.3.2.Composés mineurs
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Parmi les produits mineurs, on distingue les grandes familles suivantes :

1.3.2.1.Phospholipides

Une molécule de phospholipide (figure4) est constituée de glycérol sur lequel sont
fixés les AG, un phosphate est un sucre ou une amine (STRYER et al., 2003).0n raison de
leurs polarité (hydrophile liée a la fonction amine et lipophile liée aux AG), ils jouent un réle
majeur des constituent des interfaces membranaire et émulsifiants (COUET,1998).

CH,-0-CO-R,

R,-CO-O-CH

CH,-PO-0O-X
Figure 4 : Formule générale d'un phospholipide (FAHY etal.2005).

IIs regroupent deux familles de composés :

*Glycérolphospholipides :
Ce sont des 1,2 diacylglycérol dont la position 3 est estérifiée par un acide
phosphorique, lui-méme lié a un hydroxyamino-acide (sérine), a une amine hydroxylée

(choline, éthanolamine) ou a un polyol (inusité) (BERG et al, 2008).

*Sphingolipides :

Ce sont des constituants importants des membranes biologiques (VOET D et VOET
J.G, 2005), lasphingosinereprésente le squelette carboné de base des sphingolipides.
L’estérification de la fonctionamine de la sphingosine par un AG donne un sphingolipide tel
que la céramide (HEBERT, 1982).

1.3.2.2. Cérides

Les cérides correspondent a des acides gras et de mono-(ou di-) alcools insolubles dans
I’eau en raison de leur masse moléculaire élevée (GRAILLE, 2003). Les cérides sont en
géneral saturés, rarement insaturés et tres rarement hydroxylés. lls sont presque

toujourssolides a température ordinaire (ALAIS et al. 2008).
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1.3.2.3.Insaponifiable

Ces molécules ne présentent pas d’AG dans leurs compositions mais sont apparentées
aux lipides par leur comportement hydrophobe. Les constituants chimiques
del’insaponifiablesont principalement : des hydrocarbures aliphatiques saturés et insaturé, des
stérols, des hormones stéroides, des carotenes xanthophylles, des alcools gras et des vitamines
liposolubles (A, D, E et K) (MASSON, 2002).

I.4.Propriétés physicochimiques

Les propriétés des CG sont liées a la structure du glycérol et la nature des AG qui le

constituent.

1.4.1.Les propriétés physiques :

Le choix d’un CG pour une application particuliére, est souvent déterminé par ces

propriétés physiques :
1.4.1.1. Point de fusion

Les AG saturés a nombre de carbone supérieur a quatre, sont solides a la température
ordinaire. Tous les AG insaturés sont liquides, le point de fusion diminue avec le nombre de
double liaison (LINDEN et LORIENT, 1994).

1.4.1.2. Point d’ébullition

Le point d’ébullition augmente avec la longueur de la chaine, les doubles liaisons
I’influencent peu et pour bien remarquer la différence, on cite dans le tableau VI le point
d’ébullition de certains AGS (VERLING et FRENOT, 2001).

Tableau VI : Point d’ébullition de certains AGS (VERLING et FRENOT, 2001).
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Les acides gras Point d’ébullition

Acides gras satures
Acide myristique Cy40 | 127°C
Acide palmitique Ci50 | 148°C
Acide stéarique C1g.0 | 166 °C
Acides gras insaturés
Acide oléique Cyg 1 165°C
Acide linoléique C1g., | 164°C
Acide linolénique Cyg:3 | 163° C

1.4.1.3.Solubilité

La solubilité des huiles et des graisses décroit avec le nombre d’atomes de carbone
pour les glycérides saturés, et augmente avec le nombre de doubles liaisons dans le cas des
glycérides insaturés (ROGER, 1974).

I.4.1.4.Indice de réfraction
L’indice de réfraction dépend de la composition chimique du CG et de la température
qui croit avec I’insaturation ou la présence sur les chaines graisses de fonctions secondaires.
La détermination de cet indice peut étre utilisée pour suivre les opérations
d’hydrogénation (KARLESKING, 1992).

1.4.1.5.La viscosité
La viscosité des CG dépend de leurs structures chimiques et de la température. En effet
I’¢lévation du poids moléculaire ou la présence des fonctions secondaires sur les chaines

graisses entraine une augmentation de la viscosité (VERLING et FRENOT, 2001).

1.4.1.6.La couleur

La couleur des huiles peut étre déterminée par une comparaison visuelle d’échantillon
avec des solutions telles que le chlorure de Cobalt. Il est presque de méme de la méthode
spectrométrique, qui consiste a déterminer le spectre d’absorbance du CG entre 400 et 700nm
(KARLESKING, 1992).
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1.4.2. Propriétés chimiques
Elles dépendent des AG qui les constituent : acides gras saturés et insaturés.

1.4.2.1. Acides gras saturés

Ils sont solides, stables, dépourvus de doubles liaisons. Ils ont pour formule genérale
CnH2,0,, et pour formule semi développée : CH3-(CH,) ,-COOH le cas de 1’acide palmitique
(C16:0) et de I’acide stéarique (C1g-0) (WEIL, 2001).

1.4.2.2. Acides gras insaturés

Ils sont liquides pourvus d’une ou plusieurs doubles liaisons, on distingue les AG
insaturés et polyinsaturés ; a partir du moment ot un atome d’hydrogéne manque sur deux
atomes voisins, il se forme une double liaison et 1’acide est dit mono-insaturé (Acide oléique
Cis:1), au-dela d’une double liaison il est appelé polyinsaturé (Acide arachidoniqueCyyg .4)
(KARLESKING, 2001).

I.5.Rdle des corps gras :
Les matiéres grasses jouent un role important dans 1’alimentation et dans les industries

agroalimentaires. Ces roles sont résumeés dans le tableau VII.

Tableau V11 : Réles des corps gras

Roles des corps gras

-Apport énergétique élevé (37.7 Kj/g soit 9Kcal) ;

-Apport d’acides gras essentiels : acide linoléique (w6) et I’acide a-

linolénique (®3) qui ont pour role de diminuer les risques des maladies
Role cardiovasculaires ;

nutritionnel -Apport en vitamines liposolubles A, D, K et essentiellement la vitamine

E qui joue un réle antioxydant ;

-Apport de phytostérols qui jouent un rdle hypocholestérolémiant

(JEANTET et al., 2006).

-Agent de texture dans la préparation des pates brisées, feuilletées sablées

ou dans la garniture des préparations culinaire ;
Role .
) -Agent de sapidité ;
organoleptique R ) ) )
-Support d’arbmes ou précurseurs des molécules aromatiques

(VIERLING, 2003).
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Role

Technologique

-Comme milieu de conservation contre les bactéries aérobies ;

-Fluide caloporteur ou vecteur de chaleur dans la cuisson des aliments

(friture) ;
-Agent émulsifiant (DIEFFENBACHER et al., 2000).

Roéle Biologique

-Constituants des membranes cellulaires ;

-Réserves d’énergie ;

-Précurseurs des stérols, des vitamines liposolubles et des prostaglandines

(TOUITOU, 2005).
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I1.Généralités sur le tournesol

Il.1.La plante

Plante annuelle de grande taille, & grosse inflorescence jaune qui se tourne vers le
soleil.Originaire d’Amérique du nord, cultivée pour ses graines qui fournissent une huile
alimentaire et un tourteau utilisé dans du bétail.Le mot «tournesol » est emprunté girasol,
« qui tourne avec le soleil ».Son nom scientifique est Helianthusannuus (MAZOYER etal,
2002)

I1.2.La graine

Les graines de tournesol sont destinées seulement a la production d’huile alimentaire.
Elles contiennent environ 50% de lipides, parmi lesquels dominent 1’acide linoléique (65
a70%) et I’acideoléique (16 a 22%). Aprés extraction de I’huile, elles fournissent un tourteau
utilisé dans 1’alimentation animale (MAZOYER et al, 2002).Le tableau VIII, ci-dessous
résume la composition biochimique de la graine de tournesol.

Tableau V111 :Composionshiochimique de la graine de tournesol

CHEFTEL J.C
_ VIERLING
Composions Et
2004
CHEFTEL H.1977
Protéines%o 20238 26 5
Lipides% 35a50 49
Glucides solubles% 436 -
Fibres%o 10 4
Cendres% 3a5 3,3
Eau%o - -

11.3. Huile de tournesol

11.3.1.Caractéristiques et propriétés

Le tournesol offre une huile de tres bonne qualité alimentaire, de couleur jaune citron,
limpide, a saveur douce et agréable. C’est le principal produit qui présente 80% de la valeur
de la graine (DRONNE, 2001).

Le tournesol est principalement destiné a la production d’huile alimentaire, qu’elle soit
d’assaisonnement, de cuisson ou utilisée pour la fabrication de margarine.ll constitue, avec le

colza et I’olivier, 1’une des trois sources principales d’huile alimentaire au monde.
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L’huile de tournesol est classée dans les huiles hautement polyinsaturées. Elle présente
d’excellentes vertus pour la santé humaine du fait notamment de sa grande richesse en acide
gras insaturés(85 a91%) tels que 1’acide oléique(23%) jouant un rdle essentiel dans la
prévention des infections cardio-vasculaire ou encore 1’acide linoléique(65%) qui est un acide
gras essentiel( non synthétisé par le métabolisme impérativement apporté par 1’alimentation)
connu pour réduire le taux de cholestérol sanguin et pour favoriser le processus de

coagulation du sang.

L’huile de tournesol est également riche en divers produits insaponifiables tels que les
stérols ou tocophérol (vitamine E) qui possede une activité antioxydant et limitent son
rancissement. Ainsi, I’huile de tournesol, qui est dotée de grandes qualités nutritionnelles, est
aujourd’hui consommée dans de nombreux pays tant pour ses propriétés culinaires que pour
ses caractéristiques et diététiques (BEN, 2005).La composition en acide gras de I’huile de
tournesol est donnée par le tableaulX

TableaulX : Composition en acide gras de I’huile de tournesol (Codex alimentarius, 1992).

Nature % acide gras totaux
C<14 <04
C14:0 <05
C16:0 3,0-10
Cil6:1 <10
C18:0 1,0-10
Cci18:1 14 -35
C18:2 65-75
C18:3 <0,3
C20:0 <15
Cc20:1 <05

11.3.2.Les propriétés physico-chimiques
TableauX : constantes physico-chimiques de 1’huile de tournesol (BOYELDIEU, 1991)

Poids spécifique 25°C 0,915-0,919
Indice de réfraction a 25°C 1,472-1,474
Indice de saponification 188-195
Indice d’iode 120-135
Viscosité 55-61 centistoke
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11.4. Utilisation de I’huile de tournesol
11.4.1. Utilisation alimentaire

L’huile de tournesol est utilisée dans I’industrie alimentaire pour la fabrication des
aliments et des assaisonnements, ainsi que pour la friture et de nombreuses autres
préparations. Sa richesse en acide linoléique est particulierement recherchée pour la friture.
Elle confére, en effet, une bonne stabilit¢ de I’huile a la cuisson et de bonne aptitude

technologique pour la friture industrielle.

11.4.1.1. Huile pour friture et assaisonnement

La teneur en w3 d’une huile destinée, a la fois, a la friture et a 1’assaisonnement ne doit
pas dépasser 2% des AG totaux, car la chaleur provoque 1’isomérisation de cet AG et produit
de nombreux composés indésirables, voire toxiques (isomeres Trans, monomeres cyclique,
polymeres et les produits oxydés) (ROBERFROID et al., 2008).

11.4.1.2. Huile pour assaisonnement

Les huiles utilisées pour 1’assaisonnement sont des huiles dont la teneur en acide
a-linolénique est supérieure a 2%. Les huiles riches en AGPI (principalement 1’acide
linoléique, et 1’acide alpha-linolénique) sont, en effet, plus sensible a I’oxydation et doivent

étre renouvelées plus souvent (APFELBAUM et al., 2009).

11.4.2. Utilisation non alimentaire

Bien que la production d’huile de tournesol soit principalement destinée a
I’assaisonnement et a la friture, son utilisation pour les applications industrielles s’¢élargit au
secteur non alimentaire. Les huiles de variétés a haute teneur oléique sont utilisées pures
oumodifiées pour des applications dans les domaines de la lubrification, de la solvatation ou
encore, pour leur teneur en phytostérols ou d’autre AG dans les domaines pharmaceutique et
cosmétique (GOTOR, 2008).Certaines utilisations non-alimentaires du tournesol se

développent, en particulier pour la production de carburant diester (ANONYME 3, 2002).
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I11. Altérations des huiles végétales

I11.1. Mécanismes de I’oxydation des huiles

L’oxydation lipidique des aliments est un probleme qui se pose de plus en plus en
agroalimentaire. Elle tend notamment a réduire la durée de conservation du produit, affecte
sa palatabilité, fonctionnalité et sa qualité nutritionnelle (HIDALGO et al., 2006).

Elle a lieu sous I’action de I’oxygéne qui est le principal facteur de détérioration des
corps gras. Elle est accélérée par la chaleur et la lumiére. L’oxydation atteint facilement les

acides gras insaturés (FREDOT, 2012).

I11.1.1. Auto-oxydation

Lesacidesgras insaturés réagissent avec 1’oxygéne pour former des hydro-peroxydes
qui générent par dégradation de petites molécules : les hydrocarbures, aldehydes et des
cétones. L auto-oxydation (Figure 6)est une réaction en chaine de radicaux libres se déroulant
en trois étapes (GRAILLE, 2003).

*Initiation
La réaction d’initiation conduise a la formation d’un radical libre par arrachement d’un

atome d’hydrogene d’une chaine d’acides gras insaturés selon la réaction :
R-H —— R'+H (1)
AG Radical libre

La réaction d’initiation augmente avec l’insaturation des lipides, le chauffage, la lumiere,
des radiations ionisantes, la présence d’ions métalliques polyvalents et des lipoxygénases

(JEANTET et al., 2006).

*Propagation

La réaction d’un radical libre d’acide gras ainsi formé avec une molécule d’oxygene
est trés rapide lorsque la teneur en oxygéne n’est pas limitant. La reaction conduita la
formation d’un radical peroxyde (ROO"). Ce radical capte un autre atome d’hydrogéne sur

une autre molécule d’acide gras (R — H) pour stabiliser sa structure et former un

hydroperoxyde(ROOH) et un autre radical R".
R+ 0> > ROO"
(2)
ROO"+R-H > ROOH-+ R
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Le radical libre (R”") formé peut continuer la réaction suivant le méme principe (JEANTET et
al., 2006).

La vitesse de la réaction de propagation est lente lorsque la vitesse d’initiation est
basse et la concentration en lipides polyinsaturés est faible. La réaction en chaine est inhibée
en présence d’antioxydants et & haute température tels que les huiles en friture (GRAILLE,
2003).

*Terminaison

La réaction en chaine peut s’arréter lorsque la concentration en radicaux libres devient
importante, cette derniére correspond a I’interaction entre deux radicaux libres pour terminer

la réaction d’auto-oxydation selon lesréactions suivantes :

R*+R’00" > ROOR’
R'+R” > RR’ ©
2 ROO > ROOR + 0,

Les réactions de terminaison sont lentes lorsque la concentration en radicaux libres est
basse au début de 1’oxydation, mais elle devient trés rapide a des concentrations élevées
quand I’oxydation est avancée (JEANTET et al., 2006).

Les réactions d’auto-oxydation ainsi que la cinétique de la formation et de la

décomposition des hydro-peroxydes sont représentés par la (Figure 5 et6), ci-dessous :
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me:US? [Prcj:.rc::;dp:'tli'z:ries ] | Prod:;r;;:liﬁzdnairesJ
peroxydes aldéhydes, cétones
hydrocarbures
Hyvdroperoxyvides
— lipidigues
..-‘-:— Produits finaux

Acides
1 geras
imsatures

3 non volatils

Produits finaux
volatils

temps

initiation propagation terminaison

Figure 5 : Schématisation de la cinétique d'oxydation des acides gras insaturés
(EYMARD, 2003).

Acides Gras insaturés

Initiation > (L) i - Energie {T‘I’, lumiére, i
l-:::_’,‘:mq enzymes) ; !

1= Meétaux ; '

Radical lipidique . Peroxydes. ]

I

e [ A

— (O :
Propagation > ===

Radical peroxyle
(LOO")

_____

ydroperoxydesLOOH
Terminaison > l+r'

Produits secondaires de réaction

v - Oxy-monoméres/-
Produits d'oxydation ) A:deh:rdes 8- Hy:rucarbures ! Produits d’oxydation | diméres;
volatils - Alcools; - Acides ; non volatils - Epoxydes ;

- Cétones; - Esters. - Ether-oxydes (LOL')

Figure 6 : Schéma générale des réactions d’auto-oxydation des AGI (EYMARD, 2003).
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I11.1.2.Photo-oxydation
La photo-oxydation des acides gras insaturés est basée sur le fait que 1’oxygéne peut se
retrouver dans un état singulierpar suite d’une photo-excitation. La photo-oxydation s’effectue

suivant deux mécanismes : type | et type II.

*Type | : I’énergie de la lumicre (1’ultraviolet et le spectre visible) est absorbée par un photo-

sensibilisateur, ce qui I’¢léve a 1’état singulet(1) selon la réaction suivante :

1)
Sen + Energie lumineuse ~ Sen _
Ensuite, un croisement inter-systématique forme 1’état triplet (2) ;

Le sensibilisateur excité réagit directement avec une autre molécule en capturant un
atome d’hydrogene (3et 4). Ce mécanisme donne des radicaux libres qui peuvent initier
1’auto-oxydation (GRAILLE, 2003). (3)
%Sen + RHR"+%Sen-H e
%Sen + ROOH ROO'+%Sen-H  (4) _

*Type 1l : La photo-oxydation type Il implique aussi des photo-sensibilisateurs, aprés avoir
absorbé 1’énergie de la lumicre (1), ils transférent le photon du sensibilisateur excité a
I’oxygéne dans son état triplet et cedernier passe a 1’état singulet (2).

'Sen + Energie lumineuse Sen*(1) _

1Sen* + 30202 2 —>

L’oxygéne singulet (*O,) réagit facilement avec les acides gras insaturés, mais suivant
un mécanisme différent de 1’auto-oxydation. L’addition d’oxygéne a un acide gras insaturé

meéne directement aux hydroperoxydes(GRAILLE, 2003).

I11.1.3.0xydation enzymatique

C’est une réaction radicalaire en chaine qui se déroule de fagon similaire a 1’auto-
oxydation. Elle est catalysée le plus souvent par les lipoxygénases (lipoxydases), qui sont trés
répandues dans les tissus animaux et végétaux. Cesenzymes exigent des acides gras libres
comme substrat et actives méme a des concentrations trés basses d’humiditéet a des

températures basses.
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Les lipoxygénases catalysent 1’addition directe de I’oxygene (Figure 7), et les mono-
hydroperoxydes produits se décomposent de la méme maniére que les produits de I’auto-
oxydation ou la photo-oxydation (GRAILLE, 2003).

Lipoxygénase

0>

Acides Gras insaturés libres * hydroperoxvdes — Hyvdroxy Acide gras
I Lipases/phospholipases Meétaux de transition
Radicaux libres
Phospholipides u

I'mglycerides AUTO-OXYDATION

Figure7 :Mécanisme  d’initiation de la  peroxydation des lipides par
I’activitélipoxygenasique(GERMAN et KINSELLA, 1985).

I11.1.4. Acidification

L’acidification correspond a la libération d’acides gras libres, diacylglycérols et
monoacylglycéroles a partir des acides gras contenus dans les corps gras suite a des
réactionsd’hydrolyse. Elle se produire dans les corps gras renfermant de 1’eau, et se réalise
sous I’action de micro-organismes lipolytiques.Les acides gras libres formés conférent aux

corps gras un goQt et une odeur désagréables caractéristique de rance (FREDOT, 2012).

I11.1.5. Isomérisation

A des températures élevées (au-dessus de 200°C), les doubles liaisons des acides gras
sont susceptibles de subir des réactions d’isomérisation en formant le plus souvent des
systemes conjugués. Les doubles liaisons qui ont migré prennent la configuration géométrique
Trans plus stable que la forme cis initiale. Cette réaction intervient généralement au cours de

la désodorisation des huiles végetales au cours du raffinage (GRAILLE, 2003).

I11.1.6.Altérations biologiques

Les huiles végétales sont peu altérées par les micro-organismes ; elles subissent
surtout des dommages physico-chimiques. Cependant, les germeslipolytiques peuvent parfois
participer aux réactions d’hydrolyse et d’oxydation. Le contr6le microbiologique de ces

produits est rarement appliqué (GUIRAUD, 2003).
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I11.2. Facteurs influencant I’oxydation des lipides

I11.2.1. Teneur en oxygeéne
La teneur en oxygene est le facteur prépondérant car la molécule initie les réactions
(FRENOT et VIERLING, 2001).

111.2.2. Température

Une ¢lévation de la température favorise 1’oxydation des lipides. Cette dernicre est
d’autant plus rapide que la température est importante : 1’abstraction des hydrogénes
allyliques et la décomposition des hydroperoxydes en produits secondaires sont favorisés.
L’effet de la température sur 1I’oxydation des lipides est complexe et dépend toutefois de la

concentration en oxygeéne dans le milieu (FRENOT et VIERLING, 2001).

I11.2.3. Présence d’agents antioxydants

Les aliments contiennent naturellement ou sous forme d’additif des molécules plus
oxydables que les lipides: ce sont les tocophérols, 1’acide ascorbique... Ces molécules
permettent de stopper la phase de propagation de 1’auto-oxydation et augmentent les
cinétiques de réaction de terminaison pour protéger les acides gras de I’oxydation (GRAILLE,
2003).

111.2.4. Présence d’agents pro-oxydants
La présence des métaux activateurs des oxydations tels que le fer, cuivre et

manganése, peut accélérer la décomposition des lipides (GRAILLE, 2003).

I11.2.5. Teneur en acides gras libres
Du fait de leur dispersion, les acides gras libres sont plus sensibles a 1’oxydation qui
est accéléree par les lipases (FRENOT et VIERLING, 2001).

111.2.6. Activité de I’eau (Aw)

On peut suivre la vitesse d’oxydation des acides gras en fonction de I’activité de 1’eau
(Figure 8) :
*Aw< 0,1 : 'oxydation est trés élevée parce que 1’oxygéne insoluble dans 1’eau estréactif en
phase hydrophobe ;

*Entre 0,2 et 0,3 : I’A® a une faible influence. La monocouche d’eau s’oppose au passage de
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I’oxygene jusqu’aux lipides et bloque 1’oxydation ;

*0,2 <Aw< 0,5: les peroxydes actifs réagissent avec 1’eau et peu avec les lipides. Les
antioxydants solubles ont une action protectrice efficace ;

*Aw> 0,5: les catalyseurs métalliques diffusent vers les sites d’oxydation et la catalyse
minérale exerce son plein effet ;

*Am> 0,9 : ’oxydation ralentit par effet de dilution (FRENOT et VIERLING, 2001).

4 Vitessed’oxydation

Aw
- + - - - + - - - —
0,1 0.2 03 04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1.0

Figure 8 : Vitesse d’oxydation et activité de I’ecau (FRENOT et VIERLING, 2001).
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I. Objectif de I’étude

Le but de notre étude expérimentale consiste a évaluer I’effet de I’augmentation du
nombre de fritures sur la stabilité d’une huile vegétale raffinée, 100%tournesol, dénommée
« Fleurial »lors des fritures. Ces fritures, au nombre de vingt ont été réalisées en
continue,avec un intervalle de temps de 3 minutes entre deux fritures.Les vingt essais de
fritures ont été menés sur le méme bain de friture, sans incorporation de I’huile fraiche et dans

une friteuse électrique sans couvercle.

I1. Conduite expérimentale
I1.1. Choix de I’huile

L’huile « Fleurial» a été utilisée dans ces essais de friture. Cette huile est 100%
tournesol. Elle est commercialisée par 1’unité « Cévital ». Cette huile est utilisable en
assaisonnement et en friture. Les caractéristiques portées sur 1’étiquette de 1’emballage de
cette huile sont intégrées dans le tableauXl. Cette huile a été élaborée aprés raffinage de

I’huile brute importée de 1’Ukraine dont les propriétés sont énumérées dans /’annexe 8.

La particularité de cette huile, en plus de son prix élevée, est sa richesse exceptionnelle
en acide linoléique ; cet AGPI contient deux doubles liaisons ; il appartient a la série des
omégas 6 (C18 : 2, w6). Cependant, cette huile est fortement carencée en AGPI de la série des
omégas 3, tel que I’acide a-linolénique ; cet AGPI contient trois insaturations (C18 :3, o 3).

Tableau XI: Caractéristiques de I’huile analysée

Fleurial

100% tournesol
Vitamine A
Vitamine D
Vitamine E

Assaisonnement, cuire et frire, dorer et préparation de gateaux
Sans cholestérol
Température conseillée : max 180°C
Reéutilisation 10 fois

Stockée a 1’abri de la lumiére et source de chaleur
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I1.2. Choix de I’aliment a frite

L’aliment utilisé dans les essais de friture est la pomme de terre. C’est un aliment de
large utilisation en friture domestique et collective ; il est facile a découper en différentes
formes géométriques et il est de composition simple, riche en glucides et pauvre en lipides. La
composition biochimique de la pomme de terre est portée dans le tableau XII.
Tableau XI1 : Composition chimique de la pomme de terre (MIGNOLET, 1968).

Elément Teneur (%)
Eau 70
Glucides 20
Cellulose 0,4
Protides 2
Lipides 0,1
Sels minéraux | 0,5 (beaucoup de potassium,
et vitamines peu de calcium, vitamine C
en quantité importante)

Apres nettoyage et épluchage, les tubercules de pomme de terre sont découpés a ’aide
d’une coupeuse manuelle, ce qui permet I’obtention de frites de dimensions identiques. Ainsi
la surface de contact entre ’huile et I’oxygéne atmosphérique demeure constante durant tout
le processus de friture. La figure 9présente la friteuse employée, 1’huile emballée utilisée, une

passoire et les batonnets de pomme de terre préparés.

Figure 9: Friteuse, huile et frites fraiches
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11.3.Procédure de fritures

Le choix des conditions de fritures a été fait de facon a se rapprocher le plus possible
des conditions utilisées par les ménagéres, la restauration collective et les fast-foods. Dans le
souci de stabiliser la température de friture, on a choisi un mode de chauffage électrique par
’utilisation d’une friteuse de marque «Sayona » ; cette friteuse de contenance de 3.5 litres,
comporte un couvercle amovible laissé ouvert durant les essais de fritures. Les conditions

expérimentales fixées durant toute notre expérimentation sont portées dans le tableau XIII.

Tableau XI11: Conditions expérimentales des essais de fritures.

Type de friture Sans ajout de I’huile fraiche et a I’air
libre (couvercle ouvert)
Nombres de fritures 20 fritures
Température 180°C
Durée de cuisson 4 minutes
Temps entre deux fritures 3 minutes
Volume de I’huile initialement utilisé 3 litres
Rapport pomme de terre / huile 80g/l
Forme des tranches de pomme de terre Batonnet
Dimensions de la frite 10cm / 1cm
Volume de I’huile prélevé pour I’analyse 200 ml
Nombre d’échantillons analysés 18 échantillons
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11.4. Echantillonnage

Aprés chaque friture, un volume de 200ml d’huile est prélevé aprés homogénéisation du
bain de friture. L huile prélevée est filtrée et mise aussitot dans des flacons en verre recouvert
de papier aluminium ; aprés refroidissement a la température ambiante, 1’huile du bain
prélevée est conservée au réfrigérateur. Les échantillons d’huiles des vingt fritures sont

analysés dans les mémes conditions.

I11. Analyses
I11. 1.Analyses physiques
I11.1.1. Humidité

La teneur en eau et en maticres volatiles d’une huile correspond a la perte de masse
qu’elle subit par dessiccation a I’étuve dans des conditions déterminées.
Principe

Cette méthode consiste a provoquer 1’évaporation de I’eau par I’introduction de la

prise d’essai dans une étuve réglée a 103 = 2°C pendant un temps suffisant pour permettre
I’élimination de 1’eau (NE ,1987)

Expression des résultats

H% = [(m1- m2)/ (m1 - mO0)] x100

mO : masse en gramme du bécher ;
m1 : masse en gramme du bécher de la prise d’essai ;

m2:masse en gramme du bécher et du résidu de la prise d’essai.

I11.1.2. Détermination de la densité

La densité relative @ 20°C (D2g) d’une huile ou d’une graisse est le quotient de la
masse dans 1’atmosphére d’un certain volume de cette huile ou de graisse a une température
T°C par la masse de méme volume d’eau distillée a 20°C.
Principe

La densité est déterminée en pesant dans une éprouvette de 5 ml le méme volume d’eau et

d’huile prises a la méme températur

Expression des résultats m'' —m
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m : poids de I’éprouvette vide ;
m’ : poids de I’éprouvette pleine d’eau ;

m’’ : poids de 1’éprouvette pleine de I’huile ;

.1.3. Détermination de la viscosité

La viscosité est définie comme étant le coefficient de frottement intramoléculaire.

Principe

C’est la mesure du temps que nécessite une balle en métal pour s’écouler dans un

capillaire d’un viscosimetre rempli d’huile.

Expression des résultats
P 1 (C.po)=K (bs-b)

M : la viscosité en Centpoise ;

Ps : la densité de la balle de métal qui est égale a 8,02g/ml ;
b : densité de I’huile (g/ml) ;

t : le temps de descente en minute ;

K : constante du viscosimétre qui est égale a 35

111.2. Analyses chimiques
111.2.1. Acidite (NF T60-204, 1988).

L’acidité est I’expression conventionnelle en pourcentage d’acides gras libres selon la
nature du corps gras. Généralement, ’acidité est estimée selon le taux d’acide oléique pour
I’ensemble des CG. La détermination de 1’acidité a une grande importance dans la mesure ou
elle permet de mesurer le degré d’altération (hydrolyse des triglycérides) de la matiére grasse.

Le principe consiste a neutraliser les acides gras libres a 1’aide d’une solution de KOH
en présence de phénophtaléine comme indicateur coloré.

R-COOH + KOH — R-COOK + H;0 (1)

Expression des résultants

L’indice d’acidité est donné par la formule suivante :
V*Nx*xm

A% = =
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Soit :

A : acidité exprimée en pourcentage.

V: volume en (ml) de la solution KOH utilisée pour le titrage.
N: normalité de la solution KOH qui égale a 0,1N.

m : masse en (g) de la prise d’essai.

M: masse molaire de ’acide oléique (282,5g/mol).

111.2.2.Détermination de I’indice de peroxyde (AFNOR NF T60-220, 1988).

C’est le nombre de milliéquivalents d’oxygene actif de peroxyde contenu dans un
kilogramme de produit et oxydant I’iodure de potassium avec libération d’iode. Il est exprimé
en meq d’Oy/kg d’huile.

Il donne une évaluation sur la quantité de peroxydes présents dans un corps gras. Il
s’agit d’un traitement d’une prise d’essai en solution dans 1’acide acétique et du chloroforme
par une solution d’iodure de potassium ; I’iode libéré est titré par une solution de thiosulfate
de sodium.

La réaction de formation de peroxyde est :

R-CH=CH-R® + O = R-CH-CHR’
| |

1)

0O 0
La réaction d’iodure de potassium au milieu acide se présente comme suit :

R-CH-CH-R’+ 2ZKI + 2CH;-COOH D R—({I—I{)I—R'- 2CH;-COOK + H,0 + I;

| |
[ — 0

(@)

L’iode libér¢ est titré par le thiosulfate de sodium comme suit :

I, + N,,$,03 — 2N,I + N,,S,0¢ ©)

Expression des résultats

L’indice de peroxyde est donné par la formule qui suit :

I,(meq d'0,/K gd huille) = W * 103 4)
Soit :
Ip: indice de peroxyde en milliéquivalent d'oxygene actif /Kg d’huile.

V: volume de la solution Na, S, Os utilisée pour le titrage en ml.
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Vo: volume de la solution Na, S, O utilisée pour I’essai a blanc en ml.
N: normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01N).

m: masse de la prise d’essai en (g).

I11.2.3. Indice d’iode (AFNOR — NFT60 — 203).

L’indice d'iode (I;) est la quantité d’iode en gramme fixée par 100g de corps gras. Le
principe de cette méthode consiste d’ajouter a une prise d’essai une solution de monochlorure
d’iode dans un mélange d’acide acétique et de tétrachlorure de carbone.

Apreés un temps de réaction donné (30mn), on détermine 1’exceés d’halogene par
addition d’une solution d’iodure de potassium et d’eau distillée, puis par titrage de 1’iode

libéré par une solution titrée de thiosulfate de sodium.

Les réactions qui se passent sont les suivantes :

CHy — (CH,), — CH = CH — (CH,), — COOH — CH, — (CH,) — C|H = C|H = (CHy) = COOH
I 1
ICI + KI —— 21 + KCI )
I + 25,03~ ——— S,0%~ + 21~
©)
L’indice d’iode est exprimé par:
N x (Vo — V) % 12.69
li(g 12/9) = P
. (4)
Soit :
li: indice d'iode.

Vo: volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I'essai a blanc en ml.
V: volume de thiosulfate de sodium utilisé pour titrer I'excés d'iode en ml.
N : normalité de thiosulfate de sodium (0,01N)

12,69: masse d'iode correspondant a 1ml de thiosulfate de sodium pour 100g de corps gras.

111.2.4. Indice de saponification (NE1.2-49-1985).

C’est la quantité en mg de KOH nécessaire pour saponifier un gramme de corps gras.
La prise d’essai est soumise a une ébullition pendant 1 heure sous réfrigération a reflux avec
une solution de KOH alcoolique puis titrée par 1’acide chlorhydrique (HCL) en présence d’un

indicateur coloré la phénophtaléine (Annexe 4).
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R —-COOH + KOH — R — COOK + H,0
R —-COOK + HCL——> R — COOK + HCL

Expression des résultats
L’indice de saponification est exprimé par la relation suivante :

56.1% N = (V, — V)

I,(mgKOH /g d'huile) = T )

Soit :

56,1: Masse molaire exprimée en g/mole de KOH.

Vo: volume de la solution d’HCL 0,5 N utilisée pour I’essai a blanc (ml).

V: volume de la solution d’HCL 0,5 N utilisée pour 1’essai avec le corps gras (ml).
T: normalité exacte de la solution d’HCL utilisée = 0,5 N.

M: masse de la prise d’essai (g).

IV. Analyse statistique

Le traitement statistique des résultats d’analyses physico-chimiques obtenus (viscosité,
acidité, et indice de peroxyde, etc.) est réalisé grace au logiciel Stat Box. C’est une analyse de

la variance a un facteur de variabilité étudiée (le nombre de friture).
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IV. Friture
1V.1.Définition

La friture est un procédé commun et populaire employé depuis 1’antiquité. Elle permet
la cuisson d’une gamme de produits. Ce procédé consiste a prolonger les aliments dans la
matiére grasse portée a des températuresélevées. Le processus de friture est complexe et
impliqué beaucoup de facteurs, dont certains dépendent du processus lui-méme et d’autres de
I’aliment et le type de graisse utilisée (KAUFMANN et al, 2000 ; GERTZ et KOCHAAR,
2001 ; SAGUY et DANA, 2003).

La friture peut étre réalisée a la poéle en présence de matiere grasse(friture plate) ou
dans un volume d’huile ou de matiére grasse(friture profonde)portée a une température
généralement comprise entre 160° et 200°C(VITRAC et al,2003).En outre, une différence
importante avec la friture plate réside dans le fait que [I’huile est utilisée plusieurs
fois(LINDEN et LORIENT,1994 ; VITRAC et al, 2003).

IV.2.Intérét de I’opération de friture
La friture est utilisée dans le but de réaliser des transformations qui augmentent :

-La digestibilité des aliments en facilitant leur trituration et leur assimilation dans le tractus
(coagulation des protéines et de ’amidon)

-La palatabilité des aliments par le développement de texture, couleurs et flaveurs.

-La stabilisation des mati¢res premicres ou I’aliment par I’abaissement de la teneur en eau et

I’inactivation des micro-organismes (VITRAC et al, 2003)

1V.3. Utilisation des huiles
1VV.3.1. Assaisonnement

Les huiles sont utilisées pour ’assaisonnement et dans les fritures. Toutes les huiles
alimentaires, selon le go(t et la disponibilité mais aussi les préoccupations diététiques,
conviennent a I’assaisonnement. En assaisonnement, 1’huile est ingérée telle quelle; elle

apporte les AGI ainsi que d’autres nutriments (APFELBAUM et al, 2009).

Page 22



Bibliographie

1V.3.2. Friture

La friture est une méthode de cuisson qui consiste a plonger les aliments dans un bain
de corps gras ou d’huile bouillante qui sert de medium pour le transfert de chaleur. La friture
s’apparente a un processus de déshydratation a haute tempeérature (160 a 190°C). Son but est
de former une délicieuse crolte caramélisée composée de molécules aromatiques se formant
autour des aliments (réaction de Maillard), modifiant leur couleur, saveur et
texture(KAUFMANN et PYSER, 2000).

IV.4. Types de fritures
On distingue quatre types de friture ;

IV.4.1. Friture plate
Elle consiste a préparer certains aliments par cuisson a la poé€le en présence d’une petite
quantité¢ de maticre grasse. Elle se caractérise par le fait que la matiére grasse n’est utilisée

qu’une seule fois (VITRAC et al, 2003).

IV.4.2. Friture profonde
Elle consiste a faire cuire 1’aliment dans un bain d’huile préalablement chauffé a des

températures optimales comprise entre 160°C a 180°C pour bien cuire a ceeur (VITRAC et al,

2003).

IVV4.3. Friture en restauration collective
La quantité d’huile placée dans la friteuse peut aller de quelques litres a une centaine
de litres (friteuse en cuisine collective). Une particularité est que, bien souvent, ces huiles sont

chauffées pendant plusieurs heures par jour(FREDOT, 2005).

IV.4.4. Friture industrielle

Compte tenu du fait que les repas sont de plus en plus pris hors du foyer familial, une
part grandissante des produits alimentaires est cuite, frite ou précuite dans I’industrie. Les
friteuses industrielles fonctionnent dans la plupart des cas en continu. Les quantités d’huiles

mises en ceuvre peuvent aller jusqu’a une dizaine de tonnes.

Page 23



Bibliographie

Le chauffage de I’huile est souvent réalis¢ de manicre indirecte, en utilisant des
¢changeurs de chaleur avec un fluide thermique. L’installation des filtres dans le systeme de
circulation de I’huile permet 1’¢limination des débris. Un systéme d’aspiration des émanations
est installé de maniére a ce que la vapeur produite pendant 1’opération de friture forme une
couverture inerte au-dessus de la surface de I’huile et ne soit évacuée qu’aux extrémités de la
friteuse. Il importe de souligner qu’une pomme de terre entre dans la friteuse avec une

humidité a 85% et la qualité avec une humidité de 1 a 2% (KARLESKIND, 1992).

1VV.5. Modification aux cours des fritures

1VV.5.1. Modification au sein de I’aiment

Les changements qui se produisent dans I'alimentation sont :
*L’aliment perd de 1’eau : I’eau de I’aliment s’évapore et libére des composés colorés dans le
bain de friture. Et permet de cuire I’aliment a I’intérieur (FREDOT, 2012),57% pour les
pommes de terre frites et 74% pour les chips (VIERLING, 2003) ;
*L’aliment retient une grande quantité de matiéres grasses responsable d’une augmentation de
sa valeur énergétique. La teneur en lipides dépend de la nature de corps gras utilisé et la
température du bain de friture (FREDOT, 2012), et la forme des frites utilisées : 12 a 19%
pourles pommes de terre frites allumettes et 36 a 47% pour les pommes de terre chips
(VIERLING, 2003) ;
*L’aliment cede des lipides dans le bain de friture : le passage est important s’il s’agit de
frites précuites surgelées qui contiennent 6% de lipides au départ, on retrouve des acides gras
libres qui seront sensibles a ’altération (VIERLING, 2003) ;
*L’aliment frit développe & sa surface une couleur plus foncée et une texture plus ferme (ou

crodte), et développe aussi la saveur et I'aréme frit (GUPTA, 2005).
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V.5.2.Modification au sein de I’huile

Selon VIERLING (2003), plus de 500 produits apparaissent dans le bain de friture ; la
plupart d’eux se trouvent a 1’état de traces. On enregistre, également, une diminution des
composés fragiles de 1’huile ; en particulier :

*L_es acides gras essentiels ;
*La vitamine E (les tocophérols) est réduite a plus de 50% lors d’un chauffage a 177°C
pendant 8 heures.

Le corps gras subit de nombreuses modifications au fur et a mesure de leur utilisation,
telles que :

e Des modifications organoleptiques : la couleur du bain devient brune et son acidité
augmente ;
e Des modifications physico-chimiques : la densité, la viscosité et ’indice de réfraction

s’¢élevent. Le poids diminue et méme le volume.

IV.6.Choix de I’huile de friture

Les corps gras dont le point de fumée, a 1’état frais se situe au-dela de 200°C sont
généralement considérée comme trop instable pour une utilisation dans les procédés de friture
industrielle a précision atmosphérique. Les corps gras saturés tels que les matiéres grasses

d’origine animale sont bon marché et trés stables a la chaleur.

Les huiles ou matieres grasse végetales riches en acides gras mono-insaturés (et faible
en Cig:2 et Cyg:3) sont privilégiées. Les huiles d’olive, de palme, de tournesol, de coprah, de
colza et d’arachide sont naturellement riches en acides gras mono-insaturés et utilisées telles
qu’elles sont en friture. Les huiles de soja et de colza, riche e acides gras polyinsaturés et

notamment en Cyg:3, sont utilisés en friture aprés hydrogénation partielle.

Le choix de type ou de mélange d’huile utilisées dépendra en outre de perception et de
I’acceptabilité du produit frit par le consommateur (odeur, texture, sensation en bouche,
arriere-godt, stabilité de I’huile lors de stockage avant utilisation ou dans le produit final)
(VITRAC et al, 2003)
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IV.7. Facteurs influencant le processus de friture

Plusieurs facteurs influent le processus de friture et contribuent a I’optimisation des
conditions de fritures pour chaque type d’altération; parmi les principaux facteurs a
considérés, on cite :

*ceux dépendant du processus : comme la température et le temps, la méthode de friture, a
la poéle ou a la friteuse (continue ou discontinue) et le matériel du récipient.

*ceux dépendant de I’huile de friture : on cite la composition en AG de I’huile et les
additifs y incorporés.

*choix de I’huile de friture : Pour les fritures, comme pour les autres modes de
consommation des huiles végétales il convient de se porter de préférence sur les huiles
comportant peut d’AGS, donc riche en AGI, et plus précisément mono-insaturés (acide

oléique).

Les huiles d’olive, de palme, coprah, tournesol et arachide sont naturellement riches en
AG mono-insaturés et utilisées en friture (VITRAC et al, 2003).Les huiles riches en AGI
(principalement I’acide linoléique ou w6, et 1’acide a-linoléique ou ®3) sont en effet plus

sensibles a I’oxydation et doivent donc étre renouvelées plus souvent.

La législation francaise stipule que, seules les huiles végétales dont la teneur en acides
gras linol€éique (®3) ne dépasse pas 2% peuvent étre utilisées en friture et ont droit a la
dénomination « huile pour friture et assaisonnement » (MARTINEZ, 2005).

*ceux dépendant de I’aliment : humidité et composition en gras.

*la durée et le rythme de chauffage : les temps de friture varient essentiellement avec la
teneur initiale en eau de I’aliment et la température du bain utilisé. Ainsi, les tranches de
pomme de terre, avec une teneur en eau de 80% a 85% sont frites @ 180 °C alors que les
tranches de plantation ou de manioc, qui recelent 60 a 65% d’eau, sont plongées dans un bain
a160°C (ALAIS et LINDIN, 1987 ; VITRAC et al., 2003).

*la présence de métaux catalyseurs de certaines réactions d’oxydation : les cations
métalliques comme le fer ou le cuivre peuvent initier et accélérer les réactions d’oxydation
(GRANDGIRARD, 1992 ; VITRAC et al.,2003).

*le ratio surface / volume de la friteuse : la masse d’huile constitue alors une réserve
potentielle de chaleur qui pourra étre utilisée pour la déshydratation et la cuisson rapide
(ALAIS et LINDIN, 1987 ; VITRAC et al. 2003).
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*la température atteinte : plus la température de I’huile est élevée, plus les modifications
chimiques sont importantes (LINDEN et LORIENT, 1994 ; VITRAC et al. 2003).

IVV.8.Mécanisme de procédé de friture

Lors de la friture, la frite perd une grande partie de son eau (environ 50%) du fait de la
température élevée du bain ou elle est plongée. En s’évaporant, cette eau provoque des
réactions d’hydrolyse. Lors de son évaporation de la pomme de terre, 1’eau provoque
I’expulsion d’une part importante des lipides de I’aliment. La perte en lipides de la pomme de
terre est insuffisante car cet aliment n’en contient que 0,1% environ ; mais, lorsqu’il s’agit des
pommes de terres précuites surgelées (environ 6% de lipides de 1’aliment qui passent dans le
bain représentent une quantité non négligeable. Enfin, des réactions d’oxydation continuent a
se produire pendant toute la période de refroidissement. Les composés nouveaux formés tels

que les hydro-peroxydes, serviront d’initiation d’altération lors de chauffage suivant

(GRANDGIRARD, 1992).

IVV.9.Conseils pratiques lors des fritures

*Le CG choisi doit étre destiné a cet usage ;

*La friteuse doit étre conforme aux normes de sécurité ;

*Le bain de friture doit étre rempli de maniere a respecter les proportions indiquées par le
constructeur ;

*Prendre des précautions particulicres liées aux type d’aliment ;

*La température ne doit pas dépasser 180°C ;

*Ne pas laisser I’huile plus de deux ou trois semaines dans la friteuse sans 1’utiliser ;
*Nettoyer réguliérement la friteuse ;

*Filtrer le bain apres chaque usage

(OLIVIER et MARTINEZ, 2005).
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I. Evolution des indices physiques

Les premiers criteres de qualité retenus lors des fritures répétées ont trait aux
caractéristiques sensorielles des bains de friture et des frites préparées. Les résultats de ces

perceptions sont agencés dans le tableau XIV.

Tableau X1V : Observations notées lors des fritures avec ’huile « Fleurial ».

bservations | Couleur de | Couleur de Odeur de la Apparition | Formation
bain la frite frite de la fumée | de la mousse
Nombre
de fritures
1 Claire Dorée claire | Caractéristique - -
5 Claire Dorée Caractéristique - -
10 Claire Dorée Caractéristique - -
15 Moins claire | Dorée plus Caractéristique - -
20 Brune Brune Caractéristique - -

(-) : absence ; (+) : présence

L’altération d’une huile au cours de son utilisation en fritures répétées se manifeste par

la détérioration de sa qualité organoleptique, telles que la couleur, I’odeur, la consistance, etc.

JUDDE (2004).

Les résultats portés dans le tableau X1V montrent que la couleur du bain et la couleur de
la frite restent la méme durant les dix cycles de friture. De plus, I’odeur désagréable, la

formation de la fumée et de la mousse persistante n’apparaissent pas durant les 20 fritures.

Nos résultats sont, toutefois, différents de ceux obtenus par BOURICHA et CHERIEF
(2014) ayant réalisé les essais de fritures avec la méme marque d’huile, sans incorporation de
I’huile fraiche, mais avec un intervalle de temps de 24h entre deux fritures et dans une friteuse

électrique fermée ; ils ont noté 1’apparition de la couleur brune du bain de friture a partir de la
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7™ friture, de plus, ils ont remarqué que 1’odeur désagréable et la fumée apparaissent a partir

de la 9°™ friture.

De plus, nos résultats sont différents de ceux obtenus par HAMRANI et NAIT AMER
(2014) ayant utilisé la méme marque d’huile, avec incorporation réguliére d’huile fraiche, et
avec un intervalle de temps de 24h entre deux fritures ; ils ont noté 1’apparition de 1’odeur
désagréable et la fumée & partir de la 10°™ fritures. La différence constatée entre nos résultats
et ceux des auteurs précités pourrait étre liée a 1’état des friteuses utilisées. Dans notre étude,

les fritures ont été menées dans une friteuse neuve.

Il important de souligner que la durée de fritures et la qualité de la friteuse, semble
améliorer les caractéristiques organoleptiques et retarde le vieillissement de 1’huile de bains
de fritures. Cet écart existante entre ces résultats et les notre peut étre di a la différence des
conditions expérimentales (différence de la procédure de friture utilisée, le temps séparant 2

fritures)

Cependant, AMRANI et AMRIOU (2009) utilisant les huiles « Fridor » et « élio, » ont
noté I’apparition de la coloration brune dans le bain & partir de la 8°™ friture alors que les
frites prennent cette couleur & partir de la 7°™ friture. Aussi, dans leurs études, ils ont
remarqué que la fumée et ’odeur désagréable apparaissent a partir de la 9°™ friture pour
« Fridor » et de la 10°™ friture pour « élio, ». La différence existante entre ces résultats et les
notre peut étre expliqué par la différence de la composition des huiles, sachant que
« Fleurial » est pure (100% tournesol), tandis que « Fridor » et «élio, » sont des huiles

mixtes.

Selon JUDDE (2004), les composés volatils tels que les cétones et les aldéhydes sont
responsables des flaveurs de rance des huiles de fritures ; ces composes sont caractérises par
un seuil de détection tres faible. Par ailleurs, FREDOT (2005) affirme que le point de fumée
des huiles diminue selon leurs niveaux d’altération. Ainsi, la qualité organoleptique du
produit frit diminue ; elle se traduit par le changement de la couleur des frites au fur et a
mesure que le processus de la friture avance. Les résultats des analyses physiques effectuées

sont portés dans le tableau XV
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Tableau XV : Resultats des indices physiques.

Indice
PN
Nombre Humidite (%) Densité Viscosité (c.P0)
de
fritures
0 0,074%+0,003 | 0,892°° +0,002 | 46,000% + 0.021
1 0,0509 0,002 | 0,896% +0,002 | 42,179° +2.001
5 0,068° +0002 0,896% +0,001 | 42,230° + 2.051
10 0,056° +0,003 0,886° +0,001 | 47,000% +1.921
bc
15 0,057° +0,002 0,891 20,006 45,268% + 0.000
20 0,059° +0,005 | 0,901%+0,002 | 48,125%+ 3.019
1.1. Humidité

Selon les normes fixées par le Codex alimentarius (1992), les huiles raffinées fraiches
ne doivent pas contenir de traces d’eau. Lors du traitement technologique, notamment a

I’étape de désodorisation, ’humidité contenue dans I’huile brute est éliminée.

La présence de I’eau méme a 1’état de trace pourrait étre liée au mode de traitement
thermique appliqué lors de 1’étape de désodorisation dans la raffinerie ou cette huile a été

élaborée.

Le traitement thermique appliqué a « notre » huile lors de la préparation des frites au
laboratoire, a induit une diminution du taux d’humidité jusqu’a la 10°™ friture, puis une

augmentation a été notée jusqu’a la 20°™ friture ; cette variation est illustrée par la figure 10.
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Figure 10 : Evolution de I’humidité en fonction du nombre de fritures.

L’humidification de I’huile des bains de fritures analysées pourrait étre due a la
formation d’eau et des matiéres volatiles au cours des réactions thermo-oxydatives se
produisant lors du processus de friture mené a 180°C. En effet, I’eau et le CO, constituent les
produits terminaux de la décomposition des hydroperoxydes. Par ailleurs, I’eau adsorbée sur
les batonnets des frites avant leur introduction dans la friteuse pourrait contribuer a

I’augmentation de ’humidité de 1’huile de bain.

L’huile raffinée fraiche (Fleurial) utilisée dans notre étude expérimentale est
caractérisée par une humidité de 0,074%. Nos résultats sont supérieurs a ceux obtenus par
BOURICHA et CHERIEF (2014) qui ont enregistré une valeur de 0,038%. Mais, nos résultats
sont identiques a ceux obtenus par HAMRANI et NAIT AMER (2014) qui ont enregistré une
valeur de 0,07%

Lors des essais de fritures, les valeurs obtenues dans notre étude sont également
comparées a celles notées par les auteurs précités. L humidité du 10°™ bain de friture est de
0,056% ; elle est plus faible que celle trouvée par BOURICHA et CHERIEF (2014) ont
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signalé un taux de 0,099%. Mais, elle est proche de celle obtenue par HAMRANI et NAIT
AMER (2014) qui ont enregistre une valeur de 0,059%.

Les résultats du test de Student de la variable « humidité » ont révélé une différence
significative au seuil 5% (p=0,00001).Le test de NEWMAN et KEULS au seuil de signification
de 5% (annexe 9) fait apparaitre quatre groupes homogénes A, B, C et D pour le facteur

humidité.

Tableau XVI : Analyse de la variance de I’humidité

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,001 17 0
VAR.FACTEUR 1 0,001 S 0 27,04 0,00001
VAR RESIDUELLE
A 0 12 0 0,003 4,81%

1.2. Evolution de la densité

Selon KARLESKIND (1992), la densit¢é d’une huile renseigne sur le groupe
systématique auquel elle appartient. La densité d’une huile est influencée par sa composition
intrinséque, la longueur de la chaine hydrocarbonée ainsi que I’insaturation de ses AG

constitutifs.

La densité de 1’huile est fonction non seulement de 1’insaturation, mais aussi de son
état d’oxydation ou de polymérisation. Elle dépend de sa température et sa composition
chimique. La densité des AG et des glycérides diminue au fur et a mesure que leur poids
moléculaire diminue et que le degré d’insaturation augmente (WOLFF, 1968). L’évolution de

la densité durant les essais de fritures est illustrée par la figure 11.
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Figure 11 : Evolution de la densité en fonction du nombre de fritures.

L’huile raffinée fraiche (Fleurial) utilisée dans notre étude expérimentale est
caractérisée par une densité de 0,892. Cette valeur est inférieure a celle obtenue par KECILI et
TRACHE (2014) qui ont travaillé sur la méme huile, et sans ajout de I’huile fraiche, avec un
intervalle de temps de 3 minutes entre deux fritures ; ils ont enregistré une valeur de 0,926 ; et
supérieure a celle obtenue par HAMRANI et NAIT AMER (2014) ; ceux-ci ont enregistré de

valeur et 0,868 pour I’huile fraiche.

Il ressort de notre étude une augmentation de la densité lors des essais de fritures ; la
densité de I’huile du premier bain de friture est de 0,896 alors que celle du 20°™ bain de

friture est de 0,901.

Nos valeurs sont inférieurs a celles obtenues par KECILI et TRACHE (2014) ; qui ont
enregistré 0,926 pour la 10°™ friture, aussi les valeurs de la densité obtenues pour le premier
bain de friture et la 10°™ fritures sont plus élevées que celles notées par BOURICHA et
CHERIEF (2014), qui ont enregistré respectivement 0,858 et 0,872 pour la 1°® et la 10°™
friture. Ces valeurs sont aussi élevées que celles obtenues par HAMRANI et NAIT AMER

(2014) qui ont enregistré 0,849 au premier bain de friture et 0,858 au 10°™ bain de friture.
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Selon EL-CHAMI et al. (1992), I’évolution de cet indice est due principalement a la
polymérisation thermique et a la formation de composés de haut poids moléculaire

(polymeéres).

Les résultats du test de Student de la variable « humidité » ont révélé une différence
significative au seuil 5% (p=0,00001). Le test de NEWMAN et KEULS au seuil de
signification de 0.1% ( annexe 10) fait apparaitre quatre groupes homogénes A, AB, BC et C

pour le facteur densité.

Tableau XVII : Analyse de la variance de la densité

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR TOTALE 0 17 0
VARFACTEUR 1 0 S 0 8,995 0,00105
VARRESIDUELLE
L 0 12 0 0,003 0,33%

1.3. Evolution de la viscosité

La viscosité est la résistance des huiles a I’écoulement. La mesure de la viscosité
pourrait étre un bon test pour apprécier I’état d’altération des CG. Au cours des fritures,
I’augmentation de la viscosité peut atteindre 20 a 70% de la valeur initiale, selon le type

d’huile analysée (PERRIN, 1992).

GERTZ (2008) affirme que 1’augmentation de la viscosité au cours des fritures
répétées est due a la polymérisation des triacyglycérols et a la formation de composés de haut

poids moléculaire.

Les résultats de la détermination de la viscosité des huiles de bains de friture sont

illustrés par la figure 12.
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Figure 12 : Evolution de la viscosité en fonction du nombre de fritures.

L’huile raffinée fraiche (Fleurial) utilisée dans notre étude expérimentale est
caractérisée par une viscosité de 46 (c.P0). Nos résultats sont supérieurs a ceux obtenus par
BOURICHA et CHERIEF (2014) ; ils ont noté d’une valeur de 42,933, et sont inférieurs a
ceux obtenus par HAMRANI et NAIT AMER (2014) qui ont enregistré une valeur de 48,180

sur cette méme marque d’huile a 1’état frais.

Il ressort de notre étude une légeére variation de la viscosité des huiles des bains de
fritures. La plus faible valeur est obtenue au premier bain avec 42,179 (c.P0), tandis que la

valeur la plus élevée est obtenue & la 20°™ friture avec 48,125 (c.P0).

Les valeurs de la viscosité obtenues dans notre expérimentation sont moins élevées
que celles obtenus par BOURICHA et CHERIEF (2014) ; ils ont noté des valeurs de 47,738 et
52,820 respectivement pour la 1% et la 10°™ friture. Ces valeurs sont, également, moins
élevees que celles obtenus par HAMRANI et NAIT AMER (2014) ; ils ont noté des valeurs de
44,040 et 47,495 respectivement pour la 1% et la 10°™ friture.
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OLLE (1998) a constaté que l’augmentation de la viscosité d’une fagon notable

confére aux corps gras une consistance sirupeuse. Par ailleurs, cette augmentation pourrait

étre due a une augmentation de I’intensité des forces d’attractions intermoléculaire.

L’analyse de la variance donnée par le tableau XVIII montre que le nombre de friture

est un effet tres hautement significative sur la viscosité des huiles. Le test de NEWMAN et

KEULS au seuil de signification de 0.1% (annexe 11), fait apparaitre trois groupes homogenes

A, AB et B pour le facteur densité.

Tableau XVIII : Analyse de la variance de la viscosité

SCE DDL C.M. TESTF | PROBA ET. CV.
amtorae | 128993800 17 7587869

amrnceur | 99782700 5 19956540 | 8,198 0,00155

VAR.RESIDUELLE

! 29211070 12 2434256 1560,21 3,44%

I1. Evolution des indices chimiques

Le tableau XIX englobe les résultats d’analyses chimiques effectuées sur les différents

¢échantillons d’huiles de bains prélevés.
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Indices Indice de T Indice de
_ Indice d’iode e
Acidité peroxyde (mg d’1,/100 saponification
Nombxe (%) (meq O, /kg %i’hu?le) 91 (mgde KOH
de friture d’huile) /g d’huile)
0 0,074°+0,004 | 5100°+1,609 |63,115°+6.389 | 190,486%+0.585
1 0,188°+0,095 | 12,830%+10,202 | 55,045®+1.281 | 188,986%+0.415
5 0,153° 0,095 | 20,000°°+3,122 | 51,117%+2.451 | 184,910°+1.964
10 0,333%+0,064 | 20,000° +3,905 | 45,394° +2.628 | 163,299°+1.354
15 0,347%+0,014 | 37,830%+0,764 | 46,118%°+2.647 | 160,854°+2.766
20 0,310%+0,027 | 38,830%+0,764 | 42,116°°+1.475 | 157,714°+3.734

I1.1. Evolution de ’acidité

L’acidité renseigne sur le taux d’AGL présents dans une huile ; elle permet d’estimer
le degré d’altération hydrolytique favorisé par la présence d’eau dans 1’aliment. Une valeur
élevée est préjudiciable aux huiles comestibles (KPOVIESSI et al., 2004). Dans le processus
d’hydrolyse, une molécule de triacyglycerols réagit avec une molécule d’eau pour donner un
AGL et un diacylglycérol (GUPTA, 2005).

L’hydrolyse est une réaction majeure produite durant les fritures profondes ; elle est
due a la grande quantité d’eau libérée par I’aliment frit (pomme de terre), mais également aux
hautes temperatures utilisées (180-220°C) (WASSEF et NAWAR, 1996). L’évolution de cet

indice durant les essais de fritures est illustrée par la figure 13.
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Figure 13 : Evolution de I’acidité en fonctions du nombre de fritures.

L’huile « Fleurial » fraiche utilisée dans notre étude a une acidité de 0,074% ; cette
valeur est inférieure a la norme internationale, fixée a 0,4% ; elle est également, inférieure a
celle obtenue par BOURICHA et CHERIEF (2014), la valeur enregistrée est de 0,093%,
I’acidité de notre huile est aussi, inférieure a celle notée par HAMRANI et NAIT AMER (2014)
ayant analysé la méme marque d’huile, la valeur enregistrée est de 0,084%. Cependant, 1’huile
utilisée dans notre étude est plus acide que celle analysée par KECILI et TRACHE (2014) qui
ont travaillés sur la méme huile, et sans ajoute de I’huile fraiche avec un intervalle de temps

de 3 minutes entre deux fritures ; ils ont enregistrés une valeur de 0,051%.

L’utilisation de notre huile en fritures a montré une augmentation de cet indice
chimique au fur et a mesure que le nombre de friture augmente (figure 13). L’acidité
augmente de 0,188% a la 1% friture et atteint une valeur de 0,310% & la 20°™ friture ; ce taux

reste inférieure au seuil fixé dans la norme internationale (0,4%).

L’acidité du 10°™ de fritures est supérieure KECILI et TRACHE (2014 ils ont noté
0,087% & la 10°™ friture, et inférieure & ceux obtenus par BOURICHA et CHERIEF (2014), la
valeur enregistrée par ces auteurs est de 0,36% a la 10°™ friture. Mais ont proche de celle
notée par HAMRANI et NAIT AMER (2014), ayant utilisé la méme marque d’huile avec
incorporation réguliére d’huile fraiche, et avec un intervalle de temps de 24h entre deux

fritures ; ils ont noté 0,31% a la 10°%me friture, contre une valeur de 0,333% dans notre cas.
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GERTZ et KOCHAAR (2001) affirment qu’une augmentation de 1’acidité de I’huile de
bains de friture est due a la scission des TG sous I’effet de 1’eau apportée par I’aliment a frire
(dans notre cas I’eau de la pomme de terre). L’eau dégagée provoque les réactions
d’hydrolyse qui augmentent la teneur en AGL, diacylglycérol et en glycérol dans les huiles

des bains de friture.

Les résultats de la détermination de I’acidité ont révélé une différence significative au
seuil de 5% (p- value=0,00005<0,05. Ceci confirme la grande influence de 1’incorporation de
I’huile fraiche sur ce parametre. Le test de NEWMAN et KEULS au seuil de signification de
5% (annexe 12), fait apparaitre deux groupes homogenes A et B e pour le facteur acidité.

Tableau XX : Analyse de la variance du parametre « acidité »

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR TOTALE 0,243 17 0,014
VP REETER 0,214 5 0,043 17,819 0,00005
VAR RESIDUELLE
1 0,029 12 0,002 0,049 21,90%

I1.2. Evolution de I’indice de peroxyde

D’aprés ROLLAND (2004), la mesure de 1’oxydation d’un corps gras en temps réel se
fait par la mesure de I’indice de peroxydes. Par définition, I’indice de peroxyde correspond au
nombre de milliéquivalents d’oxygeéne actif par kilogramme de lipide susceptible d’oxyder
I’iodure de potassium avec libération d’iode.

Selon BONNEFIS (2005), les peroxydes qui représentent les premiers produits
d’oxydation, sont des composés chimiquement instables visant a stabiliser leur énergie par
I’arrachement d’un proton d’une molécule d’AG. Les résultats obtenus dans notre étude sur

I’huile fraiche et les huiles de bains de fritures sont illustrés par la figure 14.
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Figurel4 : Evolution de I’indice de peroxyde en fonctions du nombre de fritures.

L’huile raffinée fraiche (Fleurial) utilisée dans notre étude expérimentale est
caractérisée par un indice de peroxyde de 5,1 meq O./kg. Cette valeur est inférieure a la
norme 1SO 3960, soit une valeur maximale de 10 meq/Kg d’huile. Notre huile est moins
peroxydée que celle utilisée par BOURICHA et CHERIEF (2014) ; ils ont noté une valeur de
7 meq d’O./kg. Nos résultats sont aussi inférieurs a ceux obtenus par HAMRANI et NAIT
AMER (2014) qui ont enregistré une valeur de 6.5meqO,/kg d’huile fraiche. Mais, I’indice de
peroxyde de notre huile est supérieur & celui de I’huile analysée par KECILI et TRACHE
(2014) ; ils ont noté une valeur de 1,61 meqO,/kg.

D’apres la figure 14, on constate que 1’indice de peroxyde augmente continuellement
jusqu’a la 20°™ friture. Cette augmentation s’explique par la formation des produits primaires
de la thermo-oxydation, a savoir les peroxydes et les hydroperoxydes aprés libération des

AGPI par hydrolyse des triglycérides.

Durant « nos » essais de fritures, les valeurs de cet indice augmentent de 5,1 meq O/kg
d’huile fraiche a 20 meq Oz/kg d’huile de la 10°™ friture. Toutefois, nos valeurs sont
supérieures a celles trouvées par KECILI et TRACHE (2014) qui ont travaillé sur la méme
marque d’huile, et sans ajoute de I’huile fraiche, avec un intervalle de temps de 3 minutes
entre deux fritures ; BOURICHA et CHERIEF (2014) ayant réalisé les essais de fritures avec

la méme marque d’huile, et sans incorporation de I’huile fraiche, mais avec un intervalle de
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temps de 24h entre deux fritures, pour la 10°™ friture; ces auteurs ont enregistré
respectivement les valeurs de 3.60 meq O,/kg et 15.6 meq O/kg.

Cependant, nos valeurs sont inférieurs a celles trouvées par HAMRANI et NAIT AMER
(2014), ayant utilisé la méme marque d’huile avec incorporation réguliére d’huile fraiche, et
avec un intervalle de temps de 24h entre deux fritures ; ils ont trouvé un indice de 27.5 meq
0,/kg d’huile de la 10°™ friture.

ABDULKARIM et al. (2007) affirment que les peroxydes sont incolores, sans gout
particulier, ni odeur ; ce sont les produits primaires d’oxydation qui se forment dans une huile
lors des fritures. Mais, d’aprés OHSHIMA (2003), la formation des peroxydes affecte la

valeur nutritionnelle des huiles, car leurs acides gras essentiels, sont partiellement détruits.

ROLLAND (2004) a signalé que les valeurs faibles de I’indice de peroxyde ne précisent
pas si I’huile est de bonne qualité ou si elle est complétement oxydée. Il n’y a pas de

corrélation entre I’indice de peroxyde et la détérioration des maticres grasses (GERTZ, 2008).

Les résultats de la détermination de 1’acidité ont révélé une différence significative au
seuil de 5% (p- value=0.0001<0.05. Ce qui confirme la grande influence de 1’incorporation de
I’huile fraiche sur ce paramétre. Le test de NEWMAN et KEULS au seuil de signification de
5% (annexe 13) fait apparaitre quatre groupes homogenes A, B, C et D pour le facteur indice

de peroxyde.

Tableau XXI : Analyse de la variance de I’indice de peroxyde

S.C.E DDL C.M. TEST F | PROBA E.T. C.V.
VRGNS 3040,58 17 178,858
PRFETER 27749 5 554,98 | 25,067 | 0,00001
VARRESIDUELLE1 | 265,68 12 22,14 4,705 19,80%
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11.3. Evolution de I’indice d’iode

L’indice d’iode mesure globalement le degré d’insaturation global d’un corps gras. 1l
pourra donc nous renseigner sur le degré d’oxydation de I’huile utilisée (ADRIAN et al, 1998).
L’indice d’iode est inversement proportionnel au nombre de fritures (SANCHEZ-GIMENO et
al, 2008). D’apres GERTZ (2008), I’indice d’iode diminue au fur et & mesure que le nombre
de friture augmente, par la formation des produits d’oxydation lipidique, tout en diminuant le
degré d’insaturation de I’huile. Les résultats de notre expérimentation sont illustrés par la

figure 15.
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Figure 15 : Evolution de I’indice d’iode en fonction du nombre de fritures.

L’indice d’iode de I’huile fraiche «Fleurial» testée dans notre étude est de 63,115 mg
d’I;/ 100 g d’huile. Cette valeur est inférieure a la norme fixée par le Codex alimentarius de
1999, qui est de 143 mg d’I, / 100g d’huile ; cela est peut-étre di aux erreurs de manipulation

ou au choix de la méthode d’analyse.

Nos résultats sont inférieurs a ceux obtenus par KECILI et TRACHE (2014), qui ont
travaillé sur la méme huile ; ils ont enregistré une valeur de 129,91 ; de plus, nos résultats sont
inférieurs a ceux obtenus par BOURICHA et CHERIEF (2014) ayant utilisé la méme marque
d’huile ; ceux-ci ont enregistré des valeurs de 141,70 mg d’I, / 100 g. Nos résultats sont
également inférieurs a ceux obtenus par HAMRANI et NAIT AMER (2014) ayant utilisé la
méme marque d’huile avec incorporation réguliére d’huile fraiche, et avec un intervalle de

temps de 24h entre deux fritures ; ceux-ci ont enregistré des valeurs de 69,160 mg d’I,/ 100 g.
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L'indice d'iode diminue au fur et a mesure que le nombre de fritures augmente comme
le montre la figure 15. 1l passe d’une valeur de 63,115 ¢/100 avant la friture a 45,394 g/100g a
la 10°™ friture, soit un écart de 17,721. Nos résultats sont inférieurs & ceux obtenus par
KECILI et TRACHE (2014); BOURICHA et CHERIEF (2014); HAMRANI et NAIT
AMER(2014) ; ceux-ci ont enregistré des valeurs respectivement de 117,70 ; 105,327 et
51,394 g/100g pour la 10°™ friture.

L’indice d’iode diminue au cours des fritures, ceci est dii a la thermo-oxydation des
lipides de I’huile qui a pour conséquence la diminution du degré d’insaturation. L’indice

d’iode est un bon indicateur du degré d’altération des huiles (GERTZ, 2008).

Les résultats de la détermination ont révelé une différence significative au seuil de 5%
(p-value=0.04504<0,05 au seuil de 5%. Le test de NEWMAN et KEULS au seuil de
signification de 5% (annexe 14) fait apparaitre trois groupes homogénes A, AB et B pour le
facteur indice d’iode.

Tableau XXII : Analyse de la variance de I’indice d’iode

SCE DDL CM. TESTF | PROBA ET. C.V.
VARTOTALE 3407948000 17 200467600
varmacren: | 1952344000 5 390468800 | 3,219 0,04504
varnesueLLe: | 1455604000 12 121300400 11013,645 | 22,99%

I1.4. Evolution de I’indice de saponification

L’indice de saponification est par définition la quantit¢ en milligramme de potasse
nécessaire pour saponifier un gramme de corps gras. Pour un poids donné de triglycérides, la
quantité de potasse nécessaire a la saponification augmente avec la diminution de longueur
des chaines d’acide gras ; ’indice de saponification rend compte de longueur moyenne de
chaines d’acides gras constitutifs du corps gras (MORDRET, 1992). Les résultats que nous

avions obtenus sont illustrés par la figure 16.
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Figure 16 : Evolution de I’indice de saponification en fonction du nombre de fritures.

La valeur de I’indice de saponification sur I’huile fraiche étudiée est de 190,486 mg de
KOH/g d’huile. Cette valeur concorde avec les normes fixées par le codex alimentarius, soit
188-194 mg de KOH/g d’huile. Elle est tres proche de la valeur trouvée par KECILI et
TRACHE (2014), qu’ont travaillé sur la méme huile, et également proche de celle obtenue par
BOURICHA et CHERIEF (2014) ayant utilis¢é la méme marque d’huile ; ceux-ci ont
enregistreé respectivement des valeurs de 189,01 et 189,78 mg de KOH/g d’huile.

La présentation graphique des résultats obtenus (figure 16) montre une diminution de
cet indice ; il passe d’une valeur de 188,986 mg de KOH / g d’huile a la 1% friture & 163,299
mg de KOH / g d’huile a la 10°™ friture. Nos résultats sont inférieurs & ceux obtenus par
KECILI et TRACHE (2014), qui ont travaillé sur la méme huile ; ils ont enregistré une valeur
de179,12 KOH / g d’huile a la 10°™ friture. Mais nos résultats sont proches de ceux trouvés
par BOURICHA et CHERIEF (2014) qui ont également observé une diminution de cet indice ;
la valeur passe de 191.66 mg de KOH / g d’huile a la 1% friture & une valeur de 167,36mg de
KOH /g d’huile a la 10°™ friture. Nos résultats sont, également, proches de ceux trouvés par
HAMRANI et AIT AMER (2014) qui ont obtenu une diminution de I’indice de saponification ;
la valeur passe de 190.038 mg de KOH / g d’huile & la 1% friture & 168,300 mg de KOH / g

d’huile a la 10°™ friture.
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Résultats et discussion

Une diminution de cet indice indique la formation de polymeres par le pontage inter

moléculaire des triglycérides oxydes (PERRIN, 1992). Cette diminution traduit une

polymérisation des acides gras et TG de I’huile soumise a un traitement thermo-oxydatif en

présence de I’aliment.

L’analyse de variance donnée par le tableau XXIII, montre I1’existence d’une
difference significative au seuil de 0.1% (p-value=0<0.001). Le test de NEWMAN et KEULS

au seuil de signification de 0.1% (annexe 15) fait apparaitre quatre groupes homogenes A et B

pour le facteur indice de saponification.

Tableau XXII1 : Analyse de la variance de I’indice de saponification

SCE DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
vartomae | 3667532000 17 215737200

VarEacTeUR. | 3527293000 5 705458700 | 60,365 0

VAR.RESIDUELLE

. 140238800 12 11686570 3418,563 | 1,96%
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Conclusion

Ce travail a été mené dans le but de vérifier I’effet de mode de friture sans couvercle
sur la stabilité de 1’huile « Fleurial » 100% tournesol au cours des fritures répétées. Nos essais
de fritures ont été réalisés dans une friteuse électrique,le couvercle de cette derniere a été
maintenu ouvert ; ces fritures répétées sont réalisées en continueavec un intervalle de temps

de 3 minutes entre deux fritures ;la durée d’une friture est de 4 minutes.

Le nombre de fritures a été porté a vingt apres que les travaux antérieurs menés au
département ont montré la possibilité de réutiliser le 20°™ bain de friture. A la fin des cycles
de friture 1, 5, 10, 15 et 20 des échantillons de bains de fritures ont été prélevés ; ils ont fait
I’objet de nombreuses analyses physico-chimiques afin de déterminer 1’évolution de ces
critéres au fur et a mesure que les fritures avancent. Les résultats obtenus ont été comparés a

ceux obtenus par d’autres auteurs dans des conditions différentes.

Les signes d’altération commencent & partir du 15°™ cycle de friture oul la couleur du
bain de friture commence a s’accentuer ; néanmoins, la couleur de la frite préparée avec ce
bain de friture est appréciable et avec un godt caractéristique des aliments frits. Dans d’autres

conditions, les signes d’altération organoleptique apparaissent précocement.

L’indice de peroxyde augmente continuellement jusqu’a la derniére friture ; le fait
marquant de cette étude est la non conversion des hydroperoxydes en produits secondaires
d’oxydation. Ceci justifie la préservation de 1’aspect organoleptique des huiles des bains et
des frites préparées. Ces composés sont, pour rappel, suspectés d’étre toxiques pour le
consommateur. La vitamine E contenue dans I’huile a I’état frais pourrait étre a 1’origine de la
cinétique de cet indice. Cet antioxydant aurait « brisé » la chaine d’oxydation de 1’acide

linoléique grace a la stabilisation des radicaux libres.

Néanmoins et afin de veiller a la santé du consommateur, il est plus que nécessaire de
respecter vigoureusement les recommandations pratiques de friture citées dans divers manuels
des corps gras, comme par exemple le desséchement de 1’aliment avant son introduction dans
le bain de friture. De plus, il est utile de respecter le nombre de fritures porté sur I’étiquette de

I’emballage des huiles raffinées commercialisées.
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Annexes

Modes opératoires
e Les indices chimiques

Annexe 1 : Détermination de I’indice de peroxyde (AFNOR NF T60-220, 1988).
Réactifs :

» Chloroforme (CHCIs) ;
Acide acétique (CH3COOH) ;
Solution aqueuse saturée d’iodure de potassium (KI) ;
Solution aqueuse a 0.01N de thiosulfate de sodium (Na,S,03) ;
Solution d’empois d’amidon a 1%.

YV V V

Mode opératoire :

Peser 2g d’huile dans une fiole conique ;

Ajouter 10ml de chloroforme et 15ml d’acide acétique ;

Puis1ml de la solution d’iodure de potassium (1ml d’eau distillée —0.5ml de KI) ;
Boucher aussit6t la fiole ;

Agiter pendant une minute et laisser a I’abri de lumiere ;

Ajouter 75ml d’eau distillée, et quelques gouttes d’empois d’amidon ;

VVVVVVYY

Titrer I’iode libéré jusqu’a décoloration complete avec la solution de thiosulfate de
sodium a0.01N. Soit V ce volume ;

Faire parallelement un essai a blanc (sans matiére grasse). Soit VO le volume de
thiosulfate de sodium a 0.01N.

\4

Annexe 2 : Détermination de I’acidité (NF T60-204,1988).
Réactifs :
» Oxyde diéthylique / éthanol a 96% (V/V) ;
» Solution d’hydroxyde de potassium dans 1’éthanol (0.1N) ;
> Phénol phtaléine : solution 10g/1 dans 1’éthanol a 96%.
> _Mode opératoire :
» Dissoudre une prise d’essai (10g) dans 50 a 150 ml du mélange oxyde
diéthylique/éthanol
> Ajouter quelques gouttes de la solution de phénol phtaléine ;
» Titrer en agitant avec la solution d’hydroxyde de potassium jusqu’au virage de
I’indicateur ; (coloration rose de la phénophtaléine durant au moins 10 secondes ;

» Déterminer le volume (V) de la solution titrée d’hydroxyde de potassium

utilisé
Annexe 3 : Détermination de ’indice d’iode
Réactifs :

» Alcool éthylique a 96°, (éthanol a 96%) ;

» lode ; solution 0,2 N en alcool éthylique a 96° ;
» Thiosulfate de sodium (Na,S,05), solution 0,1N ;
» Empois d'amidon (solution 5g dans 60ml).



Annexes

Mode opératoire :

>
>

>

Peser au mg prés, une prise d’essai de 0,2g d’huile dans un ballon a fond plat ;

Ajouter a cette derniere 10 ml d’éthanol a 96% ; puis 10ml d’iode alcoolique (0,2N) ;
et 30ml d’eau distillée ;

Agiter énergiquement pendant 5mn ; puis le laisser a 1’abri de la lumiére 30mn
environ ;

Titrer I’iode libéré par la solution de thiosulfate de sodium (Na;S,03) a 0,1N jusqu’a
’apparition de la coloration jaune ;

Ajouter Iml de la solution d’amidon & 1% pour avoir une coloration bleu foncée ;
Poursuivre la titration avec la solution de thiosulfate de sodium jusqu’a la disparition
de la couleur bleu ;

Noter le volume de titration ;

Effectuer un essai é blanc, au méme temps et dans les méme conditions (mais sans la
matiére grasse).

Annexe 4 : Détermination de I’indice de saponification
Reactifs :

> Acide chlorhydrique en solution 0,5N ;

» Potasse en solution 0,5 N dans 1’alcool éthylique a 95% ;

» Phénophtaléine en solution a 1% dans 1’alcool éthylique.
Mode opératoire :

>

YV V V

Y

Dans une fiole de 250 ml, introduire une prise d’essai de 2g d’huile ;

Ajouter 25 ml de potasse alcoolique 0,5 N ;

Adapter le réfrigérant ascendant ;

Agiter pour dissoudre et porter a I’ébullition pendant 1h ;

Titrer ’exces d’alcali dans la solution savonneuse chaude avec I’acide chlorhydrique
0,5N en présence de phénophtaléine en solution a 1% dans 1’alcool éthylique ;

Faire un essai a blanc dans les mémes conditions a 1’exception du corps gras.

e Les indices physiques :

Annexel : Détermination de Phumidité

Matériel :

>

Cristallisoir en verre de 70mm de diamétre.

Mode d’opératoire :
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>

Peser 5g de corps gras dans un cristallisoir préalablement séché a I’étuve,refroidir dans
un dessiccateur et taré ;

Introduire le cristallisoir contenant le corps gras dans 1’étuve réglée a 103+ 2°C, I’y
maintenir pendant 1heur ;

Sortir le cristallisoir, le laisser refroidir dans le dessiccateur et peser.

Annexe 02 : Détermination de la densité

Matériels et réactifs

>
>
>

Balance de précision.
Pipette graduée de 10 ml.
béchers de 40m.

Mode opératoire

>

YV V V V

Prélever a I’aide d’une pipette graduée 10ml d’huile de tournesol ;

Les verser dans un bécher de 50 ml de poids connu ;

Mettre le bécher sur balance de précision et noter le poids de 1’échantillon d’huile ;
Refaire de nouveau 1’expérience avec de I’huile de tournesol ;

Refaire de nouveau I’expérience avec de 1’eau distillée.

Annexe 03 : Détermination de la viscosité

Matériels et réactifs

>

Viscosimétre a bille Chronométre.

Mode opératoire

>

>
>
>

Y VYV

Rincer le viscosimeétre a 1’éthanol pur avec précaution ;

Le laisser sécher quelques minutes sur du papier absorbant dépose sur la paillasse ;
Utiliser la bille métallique au lieu de la bille plastique ;

L’introduire dans le tube du viscosimetre, le remplir d’huile de tournesol et éviter la
formation de bulles d’air ;

Refermer le bouchon et mettre le tube en position horizontale ;

Redresser le viscosimetre en position verticale doucement en faisant attention a la
bille ;



Annexes

> Mettre le chronomeétre en position de démarrage. Dés que la bille atteint le trait
supérieur dans le viscosimeétre, déclencher le chronometre. Suivre la chute de la bille

et dés qu’elle atteint le trait inférieur du viscosimeétre, arréter le chronométre. Et noter

le temps en secondes (t).
Annexe 08 : Fiche technique de I’huile brute de tournesol

Fiche technique
Huile brute de tournesol

Concentrations

Analyses Unité
Acidité % d »acide oléique 2 max
Indice de peroxyde Meq O, / Kg d’huile 15 max
Matiéres volatile a 105 C° % 0.2 max
Impuretés insolubles % 0.05 max
Indice de réfraction n40/D 1.467-1.469
Indice de saponification mg KOH /g d’huile 188-194
Indice d’iode(Wijs) - 118-141
Densité relative 20C°/eaua20C® 0.918-0.923
Phosphore Ppm 250 max
Insaponifiables g/ Kg 15 max
Fer (Fe) mg / Kg 5
Cuivre (Cu) mg / Kg 0.4

Caractéristiques au
Odeur et saveur - )
produit
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Annexe 9 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour I’humidité

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 FO 0,074 A

3.0 F5 0,068 B

6.0 F20 0,059 C

5.0 F15 0,057 C

4.0 F10 0,056 C

2.0 F1 0,05

Annexe 10 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour la densité

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
6.0 F20 0,901 A

2.0 F1 0,896 A B

3.0 F5 0,896 A B

1.0 FO 0,892 B C
5.0 F15 0,892 B C
4.0 F10 0,886 C

Annexe 11 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour la viscosité

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
6.0 F20 48125 A

4.0 F10 47172 A

1.0 FO 46922 A

5.0 F15 45262 A B

3.0 F5 42232,67 B

2.0 F1 42179,67 B
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Annexe 12: Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour P’acidité

GROUPES HOMOGENES

F1 LIBELLES | MOYENNES

5.0 F15 0,347 A

4.0 F10 0,333 A

6.0 F20 0,31 A

3.0 F5 0,153 B
2.0 F1 0,127 B
1.0 FO 0,074 B

Annexe 13 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour I'indice de peroxyde

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
6.0 F20 38,833 A

5.0 F15 37,833 A

4.0 F10 28 B

3.0 F5 20 B C

2.0 F1 12,833 C

1.0 FO 51

Annexe 14 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour l'indice d’iode

GROUPES HOMOGENES

F1 LIBELLES | MOYENNES

1.0 FO 63114,67 A

2.0 F1 55045 A B
3.0 F5 51117 A B
5.0 F15 46118 A B
6.0 F20 42116 A B
4.0 F10 29976,1 B
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Annexe 15 : Résultats de test de NEWMAN et KEULS pour l'indice de saponification

F1 LIBELLES | MOYENNES | CROUPES HOMOGENES
1.0 FO 190486 A

2.0 F1 188986 A

3.0 F5 185314 A

4.0 F10 163299 >

5.0 F15 160854 5

6.0 F20 157714 =




