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I ntroduction

Il existe sur le marché Algérien différentes masyjdéuiles végétales alimentaires,
gu’elles soient pures (huile de soja et de toulheaomélangées, celles-ci sont utilisées pour

'assaisonnement, la cuisson et surtout pour faréi

Les huiles végétales comestibles sont des denidéasngaires qui se composent
essentiellement de glycérides. Elles peuvent cantem faible quantité d’autres lipides
comme les phosphatides, des constituants insapbleif et les acides gras libres
naturellement présents dans la graisse ou I'(BOEKISH, 1993).En effet la valeur nutritive
d’'une huile végétale, repose sur son apport ereagjcas essentiels (indispensables) Oméga 3

et Oméga 6 ou/et en vitamines.

Les lipides, ou graisses, comme les autres nutisneescupent une place trés
importante dans l'alimentation humaine. lls sordispensables au bon fonctionnement de
'organisme et fournissent une quantité d’énergieésieure a celle apportée par les glucides.
Leur principe défaut est de s’oxyder facilements’igit 'une des principales causes de
l'altération de la qualité des aliments ; cettectiém de détérioration diminue la valeur
nutritionnelle, altere le goQt, modifie la textwetl'aspect de la denrée alimenta(VéARNER
et al., 1989) ; elle peut, méme, réduire sa durée de conservatidmiter les vertus des
lipides dans les aliments fonctionné®JN et al., 2011). Ceci est en contradiction avec les
recommandations nutritionnelles préconisant un amupplémentaire d’'acides gras insaturés
(AGI) dans la prévention de maladies dégénératir&@RSYTHE et al., 2008 ; PERSAUD,
2008 ; WILLEMSEN et al., 2008).

Il a été admis que la substitution degiénes grasses (MG) saturées alimentaires par
des huiles riches en acides gras polyinsaturés [A@Rinue le risque des maladies cardio-
vasculaires. Par conséquent, des aliments richesGdl, tels que les huiles végétales, les
poissons gras et les supplémen d’origine marine sont recommandés. Cependant, ces
AGPI sont facilement oxydables ; une ingestion sgiv@ de lipides oxydés induit un effet
néfaste sur la santé.

L’oxydation des lipides est le principabcessus de détérioration se produisant pendant
le traitement thermique des huiles végétales cantedes AGP(GERTZ et al., 2000 ; EL
ANANY, 2007).




Depuis plusieurs années, de nombreuxaira ont été consacrés a I'étude des
modifications chimiques des corps gras au courscliauffage et a lincidence de ces
transformations sur la valeur nutritionnelle desdoiits obtenus en relation avec la santé du
consommateur (Guillaumin at., 1977).

L'objectif de cette étude consiste a évalae changements physico-chimiques dans
certaines huiles végétales raffinées pendant leffdge a la température de friture. A cet
effet, un traitement thermique a été réalisé avéérdnts marques d’huiles raffinées de
compositions variables produites par trois rafiieertelles que l'unité gpa Cévital »,

« C.0.G.B / La Bellepa » et « Afia International Algeria ». Des échaotib sont préleves ;
3 a partir de 'huile fraiche et d’'autres aprés mB8Q 2h, 4h, 6h et 8h d'un traitement

thermique.

Plusieurs méthodes physico-chimiques tintilisées afin de déterminer la qualité de
ces huiles chauffées(le degré de résistance a damthoxydation et le niveau de
dégradation).Elles sont basées sur des changendamis certaines propriétés physico-
chimiques, résultant des modifications en termesodeposition chimique.

Les résultats obtenus sont analysés a l@igelogiciel STAT BOX et comparés aux

normes et aux résultats obtenus sur d’autres huaifésées.
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Chapitre I

Huiles végeétales
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l. Huiles végétales

Une huile est une substance organique insolubles daau; elle est formée
essentiellement de TG, c’est-a-dire d’ester glylegue des AG(KARLESKIND, 1992)On
les différencie généralement par leur point dediusles huiles sont liquides a 15°C, tandis
que les MG sont plus ou moins solides a cette testyr@(LECERF, 2011)

Les huiles raffinées sont destinées a I'assaisoantou a la friture. Ces huiles sont
d’origine végétale ; elles sont extraites, soit gtaines (tournesol, colza, soja, sésame et
coton), de fruits (olive, cornouille et noix) et dacines (souchet: rhizomes de plantes
aquatique comestibleAPFELBAUM et ROMON, 2004

Elles sont indispensables pour les pepilinais également pour la santé car elles
apportent les acides gras nécessaires au bondonetnent de I'organisme. De plus que leur
go(t et leur prix, les huiles végétales differesut lgur composition, d’ou 'importance de bien

choisir ses produits, surtout pour un usage quetidi
|.1.Définition de quelques huiles de consommationumaine
I.1.1.Les huiles végétales comestibles

Sont des denrées alimentaires qui se composenitiefieenent de glycérides d'acides
gras exclusivement d'origine végétale. SelonGODEX ALIMENTARIUS)elles peuvent
contenir en faible quantité d'autres lipides comhas phosphatides, des constituants

insaponifiables et les acides gras libres naturellg présents dans la graisse ou I'huile
I.1.2.Les huiles vierges

Sont obtenues exclusivement au moyen des procéédéanimues, notamment des
traitements thermiques. Elles peuvent avoir étéfipas uniqguement par lavage a l'eau,
décantation, filtrage et centrifugatig@ODEX ALIMENTARIUS, 1993).

1.1.3.Les huiles pressées a froid

Sont obtenues, sans modification de [I'huile, exotumsent par des procédés
meécaniques, sans utilisation de procédés thermigbles peuvent avoir été purifiees

uniquement par lavage a I'eau, décantation, fétietgcentrifugation.
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[.1.4.Les huiles alimentaires

L’huile alimentaire est une matiere grasse ins@utdans l'eau, soluble dans les

solvants organiques tels que I'éther, le benzene...

Les huiles et les graisses alimentaires sont péépaa partir de graines ou de fruits
oléagineux, germes ou pépins de production végébaledifférencie généralement les huiles
des graisses par leur point diffusion. Les huilast sles corps gras liquides a la température
de 15°C alors que les graisses sont plus ou maiides a cette températu(gZZAN A.,
1984).

Les huiles alimentaires sont les huiles végétaldisaes en cuisine comme huiles de
cuisson ou pour des fritures. Pour chaque huileigte une température critique (ou point de
fumage) au-dessus de laquelle il ne faut pas laffdgra Quand I'huile atteint la température
critiqgue, ses composants se dégradent, formentalaposes toxiques et I'huile fume. C'est
pour cela que certaines huiles comme l'huile d& dont la température critique est faible
sont déconseillées pour la cuissBiNONYME 5, 2010).

I.2.Marché mondial des oléagineux
1.2.1.Production des huiles végétales dans le monde

Le marché mondial des oléagineux a connu un dépelopnt spectaculaire au cours
des 30 derniéres années aussi bien au niveauptedaction des graines, des huiles et des

tourteaux que des échanges mondiaux.

Le terme « oléagineux » désigne un ensemble deupsodgricoles qui, une fois
transformés ou triturés, donnent des huiles quit secherchées sur tous les marchés

mondiaux.

Le soja Glycine max L. Meri), c’'est une plante appartenant a la famille des
légumineuses, sa teneur en huile est de 20-22%sojaereprésente 70% de la production
mondiale des sept principales cultures oléagineusssga, coton, arachide, tournesol,
canola/colza, coprah et graine de palmiSit. WORLD, 2004).

Le tournesol elianthus annuys appartient a la famille des composées. La teapur

huile des différentes variétés varie de 40 a 60&ctournesol représente 7% de la production




mondiale de graines oléagineuse§™t4ang) (ANONYME 3, 2011)Les principaux pays

producteurs de 'huile de :

¢ Soja :les Etats-Unis, le Brésil et I'Argentine ;

¢ Tournesol : la Russie, I'Ukraine et I'Argentine.

Les données du tableaumontrent une évolution de la production des praduit
oléagineux.La production mondiale de graines oléagineusesusei@rise par une reprise de
la croissancealurant la campagne 2009/2010. La production totalmonté de plus de 8,2%
par rapport da campagne précédente et a enregistré un nougeardrde 440,5 millions de
tonnes La compagne 2009/2010 traduit une hausse de laugtiod mondiale des

huiles/matiéres grasses de 5,2% par rapport ani@agne 2008/2009.

Tableau | : La production mondiale des oléagineux en millioestdnnes (MT) selon les

données deUSDAet laFAOSTAT
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Annég¢
Variation : 2009/2010
2007/2008 2008/2009 2009/2010
) _ par rapport 2008/2009

Produit oléagineu

Graines d'oléagineux 403,5 407,1 440,5 8,2%
Huiles et matieres grasse$ 155,6 159,7 168,0 5,2%
Tourteau d’oléagineux 101,5 99,7 111,9 12,2%

1.2.2.En Algérie

L’Ukraine est le premier fournisseur d’huiles vé&dés brutes de I'Algérie (25% en
2012), suivie de I'Allemagne (17%), du Brésil (17%)de 'Espagne (14%RASTOIN et
BENABDERRAZIK, 2014).

Les oléagineux et dérivés (1,4 milliard de dollacsnstituent le %™ poste des

importations agricoles et alimentaires de I'Algederriere les céréales (4,2 milliards) et les

produits laitiers (1,5 milliard).

L’industrie du raffinage et du conditionnement dmsles végétales est aujourd’hui

largement privatisée. Elle comporte 5 opérate@svital, leader du marché avec 50%, suivi

de Afia(filiale du groupe saoudien Savola, 20% de panndeché), La Belle (15%), Prolipos
(groupe Bareche, 6%) et Sa(RASTOIN et BENABDERRAZIK, 2014).
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I.3.Les différentes marques d’huiles commercialiséeen Algérie et leur composition

Il existe sur le marché Algérien différentes masydéuiles végétales alimentaires,
quelques soit pures (huile de soja et de tournesolmélangées, celles-ci sont utilisées pour

'assaisonnement, la cuisson ou la friture.

[.3.1. Huile de tournesol

1.3.1.1.0rigine

Le tournesol iflélianthus annusgst originaire d’Ameérique du Nord et a été intradui

En 1880, des variétés sélectionnées en Europaéirtéoduit en Amérique du Nord et au
XXesiécle 'aire de la culture s’est étendue versiBABAustralie et I'Afrique. La sélection a
permis des progres important pour les criteregdeur en huile et de résistance a la pyrale,
(GUIGAZ, 2008.

1.3.1.2.Définition

L’huile de tournesol est jaune pale, pratiguemeigodirvue de godt, préparée a partir des
graines de tournesPANONYME 6,1999)0n distingue deux classes de tournesol, le stdnda
et I'oléique. Pour le tournesol standard, les Budat comme caractéristique essentielle, la
richesse en acide linoléique 60 a70% et 15 a 20%ide oléigug DELPLANQUE, 2000).
Elle est due a un systeme enzymatique appelé dasatBOYELDIE, 1991)L'apparition du
tournesol oléique fut mentionnée pour la premi@ie €n Russie dans les années 70 ; les
huiles extraites sont riches en acide oléique (83¢ARLESKIND, 1992))Comme toutes les
huiles végétales trés insaturées, I'huile de taohest sensible aux températures élevees; elle
ne peut étre chauffée trop fort (ne pas dépasd€etClani pour trop longtemp&NIBOUT,
1986).




Partie bibliagyhique

|.3.1.3Caractéristiques physico-chimiques de I'huile

Les principales caractéristiques physico-chimiqu# portées dans le tableau suivant :

Tableau Il: Principales constantes physiques et chimiques deild de tournesol
(MERRIEN, 1992).

Constante Valeur

Densité a 20°C 0.920 4 0.925

Viscosité a 20°C 51 a57

Indice de réfraction 1.474 a4 1.476

Indice d’iode (g d'#/100g huile) 120 a 134

Indice de saponification (mg KOH/g huile) 188 2193

1.3.1.4.Composition de I'huile de tournesol

L’huile de tournesol est composée essentiellerdentriglycérides (98a99%) et d’'une
faible proportion de substances divers regroupées fe terme « fraction insaponifiable »
(KARLSKIND, 199p

1.3.1.4.1.Composition en acides gras

Globalement, I'huile de tournesol se compose dé&o 9WAGI (acide oléique et
linoléique) et 10% d’AG saturés (acide palmitigueseariqueYROCHE, 2005)Parmi les
premiers, on signalera I'importance de l'acide liéngue (C18:2) et la tres faible teneur en
acide linolénique (C18:3). Les principaux AG deulle de tournesol sont portées dans le

tableau Ill.
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Tableau Ill: Composition en acides gras de I'huile de tournbaate(KARLESKIND, 1992)

AG NATURE % AG TOTAUX
Acide palmitique Ci,: 0 5.7
Acide palmitoléique Ci: 1 <04
Acide margarique Ci7:0 <0.1
Acide stéarique Cis: 0 4-6
Acide oléique Cis: 1 15-25
Acide linoléique Cig: 2 62-70
Acide linolénique Cis:3 <0.2
Acide arachidique Cx:0 <1
Acide gadoléique Cxo: 1l <0.5
Acide béhénique Cx: 0 <1

1.3.1.4.2Composition en insaponifiables

La composition en insaponifiables est tres divamsif(cires, glucides...) mais deux
fraction seulement sont plus importantes, les E&tdes tocophérols (tableau 1V).
Tableau IV: Composition en insaponifiables de I'huile de tosmiéKARLSKIND, 1992)

Insaponifiable Teneur en mg/100g
Stérols 325-515
Hydrocarbures 15-20

Tocophérols 44-120

Alcools aliphatiques 100

1.3.1.5 Utilisation de I'huile de tournesol
[.3.1.5.1.Utilisation alimentaire

L’huile de tournesol est utilisée dans l'industamentaire pour la fabrication des
aliments et des assaisonnements, ainsi que pouritlee et de nombreuses autres

préparations. Sa richesse en acide linoléique asicplierement recherchée pour la friture.

Elle confere, en effet, une bonne stabilité de il la cuisson et de bonne aptitude

technologique pour la friture industrielle.
1.3.1.5.1.1.Huile pour friture et assaisonnement

La teneur env3 d'une huile destinée, a la fois, a la fritureédtassaisonnement ne doit

pas dépasser 2% des AG totaux, car la chaleur guavbisomérisation de cet AG et produit
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de nombreux composés indésirables, voire toxigismsngresTrans, monomeres cyclique,
polymeres et les produits oxydéROBERFROID et al., 2008).

[.3.1.5.1.2.Huile pour assaisonnement

Les huiles utilisées pour I'assaisonnement sont tdeékes dont la teneur en acide

a-linolénique est supérieure a 2%.

Les huiles riches en AGPI (principalement l'acitieoléique, et l'acide alpha-
linolénique) sont, en effet, plus sensible a I'catydn et doivent étre renouvelées plus souvent
(APFELBAUM et al., 2009).

1.3.1.5.2.Utilisation non alimentaire

Bien que la production d’huile de tournesol soitinpipalement destinée a
'assaisonnement et a la friture, son utilisati@umples applications industrielles s’élargit au
secteur non alimentaire. Les huiles de variétéaudehteneur oléique sont utilisées pures ou
modifiées pour des applications dans les domaieeka dubrification, de la solvatation ou
encore, pour leur teneur en phytostérols ou d’afd@®edans les domaines pharmaceutique et
cosmétiquéGOTOR, 2008).

[.3.2.Huile de Soja

/
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[.3.2.1.0rigine

En Amérique du Sud, le soj&lycine maxL.) Merr.), est surtout produit pour son huile, qui
est fabriguée industriellement. L’huile de sojaiWdehne est commercialisée a travers le
monde depuis 1985 et sa production a fortement anggndepuis 1985: de 60 000 ha
a 330 000 ha pour la période de production 1994 18BEUWENHUIS etNIEUWELIN,
2005).
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[.3.2.2.Définition

L’huile de soja est fluide et d’'une couleur jaurespau moins foncé suivant la nature
des graines et les procédés d’extraction. Prégapsatir des graines de s¢faNONYME 6,
1999).Elle a une saveur assez prononcée d’haricot qttésue peu a peu. Elle est riche en
AGPI et notamment en AGE alpha-linolénique dontdeps humain est incapable de les

synthétiser. Elle est exempte de cholestérol stgagivre en AGS.

Sa richesse en lécithine la rend précieuse porgcianstitution des cellules nerveuses
et cérébrales, sa bonne digestibilité en fait oreb remplacante de I'huile d’olive pour ceux
qui ne peuvent la toléreCOSSUT et al., 2002

1.3.2.3.Caractéristiques physico-chimiques de I'hie
Les caractéristiques physico-chimiques deilehde Soja sont illustrées dans le tableau V.

Tableau V: Principales constantes physico-chimiques de I'hdédeSoja Codex-Alimentarus,
1992).

Caractéristique Valeur
Densité relative (20°C /eau a 20°C) 0,919-0,925
Indice de réfraction a 20°C 1,466- 1,470
Indice d’'iode (g d’$/100g huile) 120- 143

Indice de saponification (mg KOH/g huile) 189- 195

Insaponifiable (g/Kg d’huile) Max 15

1.3.2.4.Composition de I'huile soja

La principale différence de I'huile de soja parpagp aux autres huiles végétales, se
situe au niveau de la forme d’'insaturation et derissence d’acide linolénique (C18 :3) en
guantité appréciablé®_LATON, 1988

1.3.2.4.1.Composition chimique en AG

Globalement, I'huile de soja est composée de 1R@8, 23% d’AGMI et 62% d’AGPI
(SAETTEL, 2002 La composition en AG est représentée dans ledab/I.
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Tableau VI : Composition en AG de I'huile de sq@OUZET, 1992).

AG

%AG totaux

Acidemyristique(G,: 0)
Acide palmitique (Gs: 0)
Acide palmitoléique(&s: 1)
Acide stéarique (¢: 0)

Acide oléique (Gs: 1)

Acide linoléique (Cs: 2), ®6
Acide linolénique (Cg: 3), ®3

Acide arachidique (&: 0)

1.3.2.4.2.Teneur en insaponifiable

La partie insaponifiable de I'huile de soja représel.6% dans I'huile brute mais

uniquement 0.6 a 0.7 % dans I'huile raffinée. Bkecompose essentiellement de stérols (250
a 418 mg/ 1009) et de tocophérols (80 a 167 mggLEOUZET, 199

1.3.2.4.3.Composition en phospholipides

Dans chaque type d’huile, les phosphatidesiestproportions différentes, pour I'huile de
soja: 30% de lécithine (PC), 30 % de céphaline (PE, PSHG® % d'inositol (Pl).

(GARRIDO, 1999).

1.3.2.5.Intérét nutritionnel de I'huile de soja

Comme toute huile végétales, 'huile de sega sans cholestérol, pauvre en graisses

saturées et riche en AGI dont I'organisme a bedflie.est adoucissante, anti-eczémateuse et

protége I'épiderme. Elle a un intérét nutritif papport en vitamine E qui est excellente pour

la peau et ses irritationsABOURET, 2006

L’huile de soja offre une combinaison unigleedeux AG, en l'occurrence les3 et w6

qui ont un effet bénéfique sur la santé cardiovaseudOTTERAND et al. 2007




Chapitre 11

Altérations des Corps
Gras
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[l. Altération des huiles

Apres leur extraction, toutes les huiles valgd subissent au cours de leur conservation
ou de leur utilisation différentes altérations. |€gici se traduisent par une perte de la valeur
nutritionnelle et par la détérioration de leur dgpgasensorielle

[I.1.Altération biologique

Les huiles végétales sont peu altéréesgsamiicro-organismes, elles subissent surtout
des dommages physico-chimiques.Cependant, les getipelytiques peuvent parfois
participer aux réactions d’hydrolyse et d’oxydatidre contrdle microbiologique de ces
produits est rarement appliq(@UIRAUD, 2003).

[I.2.Altération chimique
[1.2.1.Hydrolyse

Les lipides en tant qu'esters d’AG et dgcgltol peuvent étre hydrolysés en AGL,
diacylglycérol et monoacylglycérol par fixation d&, deux ou trois molécules d'e®RRIOR,
2003)On distingue d’'une part I'hydrolyse enzymatique s lipases se produisant
uniqguement dans les huiles brutes puisque le eagfénélimine toutes les enzymes ; et
I'hydrolyse spontanée se déroulant lors du stocketgdes traitements thermiques des CG
d’autre part(PERRIN, 1992purant les fritures, I'eau apportée par l'alimemit fpeut
catalyser la réaction d’hydrolyse.L’évaporation kiEau entraine avec elle des produits
volatils (PERRIN, 1992 ; BHATTACHARYAet al., 2008).

[1.2.2.1somérisation

A des températures élevées (au dessus de 20@X¥Cyoubles liaisons des AGPI sont
susceptibles de subir des réactions d’'isomérisaioformant le plus souvent des systéemes
conjugués. Cette réaction intervient généralementt@urs de désodorisation des huiles
végétalefPOKORNY, 2003).

I1.2.3.Polymérisation et cyclisation

La polymérisation des huiles riches en AGRI gmiproduire lors de chauffage au dessus
de 200-230°C(TRIMOLIERE et al., 1984)Dans les huiles de friture, deux types de
polyméres se forment : des polyméres oxydatifslt@sude la combinaison des radicaux

libres formés par l'auto-oxydation et des polymetBsrmiques qui sont des longues
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molécules issues des interactions entre les commfosénés au cours de décomposition de
I'huile & une T° élevg®RIOR, 2003).

[1.2.4.Altération Oxydative

Elle représente la principale altération degleB insaturées, aboutissant a leur
rancissement oxydatif. D’apreEYMARD, 2003)|'oxydation peut résulter de plusieurs voies
réactionnelles en fonction du milieu et des agamtmteurs : I'auto-oxydation catalysée par
la température, les ions métalliques, etc.; lat@loaydation, initiée par la lumiére en
présence de photo-sensibilisateurs et I'oxydatmymatique initiée par la lipoxygénase.

Cette réaction conduit a une perte de vitasjinne diminution de la valeur nutritionnelle
(AGE), une détérioration du golt (composeés volatildaveur caractéristique, rancissement)
et méme parfois a I'apparition de substances tedgi@ldehydes, hydrocarbures, cétones,
etc.)(POKORNY, 2003).

En fonction des agents initiateurs, on cldssgdation des lipides en trois types :
II.2.4.1 auto-oxydation

Parmi les différents types d’altérations dpglés, I'auto-oxydation est le phénomene le
plus répandPRIOR, 2003)

Les acides gras insaturés réagissent aveggéme pour former des hydro peroxydes qui

génerent par dégradation de petites moléculeshyldsocarbures, aldéhydes et des cétones.

L’auto-oxydation est une réaction en chaine deceadi libres se déroulant en trois
étapefEYMARD, 2003).

* |nitiation : elle consiste en la formation d’un radical librar @rrachement d'un atome

d’hydrogéne d’'une chaine d’AG généralement nonréafiselon la réaction suivante :

RH L9 » R®+ H®

L’oxydation des lipides est d’abord tréstéedu fait de la faible vitesse d’initiation, cette
vitesse accélérée avec linsaturation des lipideschauffage, la lumiere, des radiations

ionisantes, et certaines enzymes (lipoxygénd@RYLE et al., 2006)
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* La propagation

La propagation est une réaction radicalaireclesiine. Les R° formés fixent I'oxygéne
moléculaire et forment des radicaux peroxyde (ROO&g derniers peuvent réagir avec une
nouvelle molécule d’AG pour former des hydro pertes (ROOH) et un autre RIUDDE,
2004).

R® + O, + ROO® (Réaction rapide]

ROO° + RH » ROOH + R® (Réaction lente)
|

* La terminaison

Lorsque la concentration en radicaux libdevient suffisamment importante, ces
dernieres peuvent se combiner pour terminer laio¥ad auto-oxydation. Les radicaux libres

s’associent pour donner des composés non radeslaés diverSJUDDE, 2004).

R® + R® » R-R
ROO®° + ROO® »  ROOR + O,
R® + ROO° »  ROOR

Dans les huiles chauffées a haute T°, ces réactigarviennent rapidement car les

hY

hydroperoxydes se décomposent spontanément a patirl60°C et augmentent la
concentration en radicaux libré(BRULE, 2006).
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Figure 2 : Schéma générale des réactions d’auto-oxydatioAGee€EYMARD, 2003).
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11.2.4.2.La photo-oxydation

La photo-oxydation est une voie importante de pectidna d’hydro peroxydes en
présence d'oxygéne, d’énergie lumineuse et de plssosibilisateurs tels que les
hémoprotéines, la chlorophylle et les riboflavids/LTIN, 1992).

Les photo sensibilisateurs(Sens) absorbent I'éaelginineuse et passent a I'état
triplet excité (Serd. lls interviennent dans I'oxydation des lipideslom deux types de

mécanismes :

* Les photo sensibilisateurs de type I, telle qaeilboflavine, agissent comme des radicaux
libres initiateurs. Dans leur état triplet, ellesaghent un atome d’hydrogéene ou un électron

aux molécules lipidiques pour former un radicalatde de réagir avec I'oxygéne (1).
Sen§ + RH — SensH + R° (1)
* Selon le second mécanisme, les molécules phatddes de type I, telles que la
chlorophylle et I'érythrosine, réagissent dans létat excité (Sefs avec I'oxygéne triplet
auquel elles transférent leur énergie pour donadiostlygéne singulet'Q,) (2).
Sené+ 3*0,— 'O, + Sens (2)

L’oxygene singulet ainsi formée est trés électraplet peut réagir directement sur un
acide gras insaturé (RH) en formant ainsi un hydnoxyde ROOHJUDDE, 2004)3).

' + RH —» ROOH (3)

Les hydro peroxydes formés sont différents aixcformés par |'auto-oxydation
(FRANKEL, 1998).

11.2.4.3.0xydation enzymatique

Le phénomene d’oxydation des acides grasurgsspeut étre d’'origine enzymatique, c’est
une réaction radicalaire en chaine qui se déroaleagbon similaire a 'auto-oxydation. Elle
peut étre ralentie par des antioxydants phénoliquesiterrompent les réactions des radicaux
libres (GRAILLE, 2003)Les deux enzymes principalement impliquées solijpdxygénase et

la cyclooxygénase.

La lipoxygénase catalyse l'insertion d’'une malécd’oxygene sur un acide gras insaturé

Son activité est donc souvent couplée avec celte ligases et des phospholipases. Les
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lipoxygénases sont actives a des températures shpssexemple, pendant le stockage en
congélation et peuvent limiter sérieusement la elul@ conservation des produits surgelés a

(-40) °C(GRAILLE, 2003).

Lipoxygénase
0,
Acides Gras insaturés libres —® hydroperoxydes — Hydroxy Acide gras
I Lipases/phospholipases Métaux de transition
Radicaux libres
Phospholipides ‘
Trniglycerides AUTO-OXYDATION

Figure 3: Mécanisme d'initiation de la peroxydation desdigs par I'activité
lipoxygénasiquéGERMAN et KINSELLA, 1985).

[1.3.Altération thermo-oxydative

Les CG alimentaires peuvent étre soumis 2wdiffts types de traitements thermiques,
aussi bien au stade de raffinage, qu’au stadeutibsation ménagere ou industrielle (friture),
en présence d’air, cela se traduit par nombrewaasformations et modifications chimiques.
Celles-ci résultent de la destruction des liaisorsaturées, de l'addition d’oxygéne aux
molécules, de la scission des TG en AGL et en AGuiite chaingGRANDGIRARD, 1992).

Les différents produits d’altération au coufsin traitement thermique d’'un CG sont

présentés dans le tableau .Vl
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Tableau VII : Principaux produits d’altération au cours d’urittment thermiqu¢DANA et

SAGUY, 2003)

Réaction Description Les produits formés
- la réaction de dés estérification di glycérides, mono
Hydrolyse meéne au fendage des liaisqrycérides, AGL, glycérol.
entre le glycérol et les AG.
Oxydation - affectation de la saveur, deformation des hydro
primaire golt et de la couleur t et deeroxydes.
I'huile.
Oxydation -Fusion des hydro peroxydes| a formation des produit
Oxydation| secondaire | températures élevées. secondaires :alcools,

formation des composé
polaires et MDA
(malonaldehyde)

carbonylique et AGL etc.

W

2S

Polymérisation thermique

- Polymérisation des produi

secondaires d’oxydation.

ts formation des polymére
obscurcissement ¢
augmentation de I

viscosité d’huile.

Il.4.Les différents produits de la thermo-oxydation

L’oxydation des lipides comprend d’abord deniation de composés réactifs comme les

radicaux peroxyde€GRAILLE, 2003)Les peroxydes sont peu stables ; ils donnent maissa

par scission, des molécules plus petites : hydbores, aldéhydes, cétones, acides ; celles-ci

sont responsables de la détérioration organolep{lOLL et MOLL, 1998).

[1.4.1.Produits primaires

Ce sont les mémes que ceux de l'auto-oxydaiftiRENOT et VIERLING, 20013e
composent essentiellement d’hydroperoxydes VE&GEAILLE, 2003).
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I1.4.2.Produits secondaires

La scission des produits primaires de l'oxiatatconduit a la formation des composés
secondaires(EYMARD, 2003) (la température élevée favorise la décompositian d
I'nydroperoxyde d’acide gras en radicaux liQriee radical libre oxyacide est trés instable. Il
donne naissance a des produits volatils et norilo[ERENOT et VIERLING, 2001).

Figure 4:Formation des radicaux libres oxyacidERENOT et VIERLING, 2001).

11.4.2.1. Produits volatiles

La scission des radicaux alcoxyles conduit &olanation de nombreuses molécules
volatiles, telles que les hydrocarbures, les ak;dek acides carboxyliques, les cétones et les
aldéhydes. lIs sont responsables de I'odeur péigireude la friture(PERRIN, 1992).orsque
la friture est trop longue, des substances au goi#r sont produites, a ce stade, I'huile de
friture utilisée est trés dégradée et doit étreplanée(GRAILLE, 2003).

Figure 5:Produits volatils d'altération thermo-oxydati(lefRENOT et VIERLING, 2001).
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11.4.2.2.Produits non volatiles

lIs sont formés a partir des oxy-radicdBERRIN, 1992).es molécules, ainsi produites
peuvent atteindre 500 espéeces chimiques nouvéllédl). En général, elles sont formées a
I'état de trace. Les ECN ne sont toxiques que legdgur concentration augmente au cours de
chauffage a des températures excessivement gx@%C)(FRENOT et VIERLING, 2001)

Parmi ces composeés, on distingue :
[1.4.2.2.1.Composés polaires

Ce sont des composés formés a partir de {ar@oisation des mono et des di glycérides et
des AGL formeés par I'hydrolyse des triglycéridesARHOOSH et PAZHOUHANMEHR,
2009). Par polymérisation thermique, il se forme des pa&lymeres. Les composés polaires
sont des parameétres essentiels dans I'étude deal#égnutritionnelle des huiles chauffées
(VIERLING, 2003).

11.4.2.2.2.Composés non polaires

lls se forment dans le bain d’huile par I'nylgse et cyclisation sous 'action de la chaleur
(VIERLING, 2003)Parmi ces produits, on trouve :

* Monomeres cycliques

lIs sont formés par cyclisation d’'une molécdlAG comportant au moins deux doubles
liaisons conjuguéegGRANDGIRARD et SEBEDIO,1989 cité par GRANDGIRARI?).
Des quantités non négligeables des monomeres agslige forment a des températures tres
élevées (220°-240°C) dans les huiles contenanidaclinolénique comme I'huile de soja
(GRANDGIRARD et JULLIARD, 1987 cité par PERRIN,2)99

* Polymeres thermiques

lIs sont formés par un pontage carbone-carbmneine liaison éther entre deux AG
appartenant ou non a deux triglycérides différe@ess polymeres thermique essentiellement
des dimeres; mais on trouve également des trim@esméme des polymeres
(GRANDGIRARD ,1992).
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11.4.3.Effets toxicologiques des huiles alimentaiechauffées

Les effets néfastes de la consommation des huilasfi@es ont fait 'objet de nombreuses
recherches. Les anomalies induites different d'mgamisme a un autre. Les symptbmes
décelés sont variés, ils consistent en une peatgpétit, diminution de la croissance, diarrhée,

modifications histologiques des tissus et a I'exieda mor{(IZAKI et al., 1984)
I1.5.Les facteurs influant I'oxydation des lipides

[1.5.1.Catalyseurs de I'oxydation

11.5.1.1.La présence des métaux lourds

La décomposition des lipides peut étre sigatfvement accélérée par la présence des
métaux tels que le fer, le cuivre, le manganéde cobalt(CHEFTEL, 1980).

11.5.1.2.Degré d'instauration des AG

Plus I'instauration globale est importanteisles transformations notées sont nombreuses.
Alors, la composition des acides gras est tres rmpte pour la stabilité d’'une huile. En effet
plus la teneur en acides gras insaturés est efpugd’oxydation sera plus rapid€HEFTEL,
1980).

[1.5.1.3.Teneur en oxygene

La teneur en oxygéne est le facteur prépontiécanc’est la molécule initie ces réactions
d’oxydation (FRENOT et VIERLING, 2001Elle intervient au niveau de la nature des
produits secondaires formés par la décompositis ldelro peroxydes. La relation entre
vitesse d’oxydation et pression partielle en oxyeéiepend de plusieurs facteurs comme
lactivité de l'eau, la température, la nature dmdalyseurs. Quand la concentration en
oxygeéne est suffisamment élevée, la vitesse d'digilaest indépendante de cette
concentration. Inversement, quand la concentratioxygene est suffisamment faible, la
vitesse d'oxydation est indépendante de la conagotr en substrat et directement
proportionnelle a la concentration d’oxygéne. Rlosile est aérée c’est-a-dire la surface de

contact est accrue, plus la réaction d’'oxydatidragancéeNIARCUS, 1973).
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11.5.1.4. Température

L'oxydation des lipides est d’autant plusidapque la température est importante. Au
contraire, la congélation est un bon moyen poumsrger la durée de conservation des
aliments, car la vitesse d’oxydation des lipidessregablement réduite a faible température.
SelonMARCUS{1973),la température élevée favorise la réaction deagation, formation

d’'un peroxyde et d’'un radical libre.
[1.5.1.5.La lumiére

La lumiére (les ultraviolets) joue un role dakérateur des réactions d’oxydation. Elle
intervient dans la photo oxydation qui constitue woie importante de production d’hydro
peroxydes en présence d’oxygene, d’énergie lumaetisle photo sensibilisateurs tels que
les hémoprotéines ou la riboflavi€AHOULI, 2010).

Les radiations visibles et ultraviolettes siestplus actives, elles ont une action catalytique
tres intense sur la détérioration des AG polyings{{AHOULI, 2010)

[1.5.2.Facteurs retardant I'oxydation

L’auto-oxydation est un processus de détéimmaqui, selon CHEFTEL, 1980)ne peut

étre que retardé. Les moyens possibles pour retesietactions d’oxydation sont :
* Conservation des corps gras a basse tempétarkabri de la lumiere ;

* Exclusion de l'oxygene par conservation des daiisous vide ou par utilisation de

fixateur d’oxygene, tel que I'acide ascorbique ;
* Emploi d’agent de complication de métaux loutrelsque 'acide citrique ;

* Neutralisation des radicaux libres par lf@om d’antioxydants naturels (les tocophérols)
ou de syntheése (composés phénoliques).
Il .6.Influence des traitements thermiques sur quelquesomposés des huiles

Il .6.1.Acides gras

Sous l'action de la chaleur, un certain nontaeides gras naturels peuvent donner
naissance a des AG modifiés ou atypiques, appspEses chimiques nouvelles (ECN). Les
ECN ne sont toxiques que lorsque leur concentratimmente au cours des fritures répétées
a des températures excessivement élevée (2QBRENOT et VIERLING, 2001)
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Les différents AG ont inégalement tendadsebir ces réactions au cours de chauffage
des graisses de ce point de vue, leur altérabiligroit avec leur degré d’instauration, le
plus altérable est I'acide-linolénique, tri-insatur CAUSERT, 1982)

Etant donné le nombre de facteurs impaostgmtant sur la transformation des huiles
(nature de I'huile, procédé de friture, températiuebain...), il est impossible de donner une
analyse chimique précise d’'une huile de frituregésad’autant plus qu’a ce jour, toutes les
especes chimiques n’ont pas été entierement icdedifEn effet, on estime a plus d’'un
millier environ le nombre d’espéces chimiques ndlegg ECN) formées dans les huiles de
fritures usagée@SRAILLE, 1998)Malgreé tout, on peut recenser qualitativememiaure des
especes chimiques formées en fonction du typeéd&ion envisagé (Tableau VIII).

Tableau VIII : Principales voies de formation d’especes chimiques/elles
(DOBARGANES, 1998)

Type d’altération Origine Composés formés

+ Monomeres oxydés
Oxydation Oxygene de I'air + Dimeres

+ Composeés volatiles

+ Monomeres cycliques

Thermique Température du bain o _
+ Dimeéres non polaires
_ + Acides gras libres
Hydrolyse Eau des aliments _ .
+ Diglycérides
II.6.2.Glycérol

Un chauffage des corps gras a une tempérdéuP20°C peut entrainer la formation
d’acroléine, aldéhyde résultant de I'oxydation digcérol. C’est une substance volatile, tres
irritante pour la muqueuse de I'ceil, du nez etadgdrge. Dans les opérations de friture

correctement conduites, I'acroléine ne se formeminfime quantitdVIERLING, 2003)

[l.6.3.Vitamines

La résistance des corps gras a la chalewmagsble ; il existe pour chacun d’eux une
température critique (point de fumée) a ne passigpaau dela de laquelle les corps gras
produisent des composés toxiques, irritants paumlequeuses digestives et qui oxydent les

caroténoides et les vitamines A et E. La tenewitamines E est significativement affectée
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par les chauffages culinaires séveres. Elle eatitet plus de 50% lors d’un chauffage a
177°C pendant une heure.

Les apports alimentaires suffisamment élewégdtamine E peuvent atténuer les effets
toxigues des graisses chaufféaslBERT et HUARD, 2003)




Chapitre I11

Les antioxydants
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lll. Les antioxydants

L’oxydation fait partie d'une réaction d’oxydo-rédion qui transfere des électrons
d’'une substance vers un agent oxydant. Cette ofapgut produire des radicaux libres. La
protection contre les effets déléteres induitsgaarradicaux oxygéeneés s’effectue a I'aide de 3
types d'agents différents: les protéines non ermtigues, les enzymes et enfin les
antioxydants tels que les caroténoides, les tocofghdvitamine E), I'acide ascorbique
(vitamine C) et les polyphénols qui sont des amftiaxts essentiels pour 'homme.

Les antioxydants sont capables de stopper ou estaeb réactions en chaine en se
réduisant avec les radicaux libres et annihilansidieurs action. Ces propriétés se trouvent
beaucoup dans les familles des phé(BBURAS et HOUCHI, 2013).

[11.1.Définition

Un antioxydant est défini comme étant toute suiagtajui peut retarder ou empécher
'oxydation des substances biologiquéBOYD et al.,2003),se sont des composés qui
réagissent avec les radicaux libres et les reralast inoffensifs (VANSANT, 2004).

Il est défini paHALLIWELL comme « toute substance qui, en faible conceoitratar
rapport au substrat susceptible d’'étre oxydé, préwu ralentit 'oxydation de ce substrat ».

Les antioxydants sont aussi largement utilisés cenadditifs dans les matieres
grasses et les huiles de lindustrie alimentai@jrpempécher ou retarder l'altération des
aliments. Le fait d’ajouter des ingrédients alinaéms contenant beaucoup d’antioxydants
naturels peut améliorer a la fois la qualité etdbeur nutritionnelle des alimenfBOURAS et
HOUCHI, 2013).

[11.2.Mécanisme d’action

Les antioxydants sont en fait des agents de priévents bloquent l'initiation en
complexant les catalyseurs, en réagissant aveydéne, ou des agents de terminaison
capables de dévier ou de piéger les radicaux liliseeagissent en formant des produits finis
non radicalaires. D’autres en interrompant la iéacten chaine de peroxydation, en
réagissant rapidement avec un radical d’acide gvast que celui-ci ne puissent réagir avec
un nouvel acide gra$lELLAL. 2011).

L’activité des antioxydants dépend des alimentssdasquels ils sont ajoutés, de la
concentration utilisée, de la quantité d’oxygéenéspnt et de la présence de catalyseur
d’'oxydation (ions meétalliques), ainsi que de la sprice de molécules synergiques
(MECLEMENTS ET DECKER, 2007).Leur activité dans les huiles dépend égalemeneudie |
stabilité thermique et de leur volatilité. Il exdsleux sortes d’antioxydants, soit les primaires
et les secondaires. Chaque type possede un madd’différent.

[1.2.1.Antioxydants primaires (Les antioxydants detype 1)

Les antioxydants primaires sont considérés comnse bdiseurs de chaine ou des
intercepteurs de radicaux libres et comprennentcralement des composés phénoliques. Ce
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groupe peut inhiber la propagation des réactiodgataires en fournissant des hydrogénes
aux radicaux libre@KORTENSHKA et al, 2002).

ROO° + A - H » ROOH +A°

Antioxydant

En effet, I'antioxydant réagit avec le R° en comamt ce dernier en ROOH ou en
dérivé hydroxyliqgue de types R-OH. Les radicauxséht plus stables et ne possedent pas
I'énergie suffisante pour arracher un hydrogene lgiges. En régle générale, les formes
radicalaires de l'antioxydant peuvent soit réagitr@ elles pour donner des dimeres, soit
réagir avec un second radical lipidiqBENISOV et DENISOVA, 2000 cités paPOKORNY,
2003).

Les antioxydants primaires sont ceux qui sont les ptouvent retrouvés dans le
domaine alimentaire. Bien souvent, il s’agit d'arfidants synthétiques, tels que le BHT et
BHA, mais ils peuvent également étre d’origine relta. C’est le cas par exemple pounde
tocophérol et des dérivés de I'acide cinnamiGANMTOLOVICH, et al., 2002).

I1.2.2.Antioxydants secondaires(Les antioxydants dg/pe 1)

Les antioxydants secondaires sont considérés codwseantioxydants préventifs
pouvant agir en éliminant, ou du moins en diminuEntoncentration d’oxygene présent dans
I'huile.

La classification de ces antioxydants se présestere suit :

[0 Les antioxydants secondaires synergistes : cedamsubstances qui prolongent la
durée de vie des antioxydants primaires, commexamnple, I'acide ascorbique etc.

[0 Les antioxydants secondaires chélateurs de métdaxpiegent les métaux pro-
oxydants (fer et cuivre); c'est le cas de l'acidggique et des lécithines qui
présentent une efficacité pour des doses d’incatjmor faibles, a partir de 50ppm.

[0 Les antioxydants secondaires ayant un rble spéeifet agissant sur I'oxygene : le
carotene est capable de piéger 'oxygene soussefsingulet et peut donc intervenir
dans le cas d’'une oxydation photo-sensibil{§&LLAND, 2004).

[11.3.Utilisation des antioxydants

Les antioxydants sont des composés puissants gqwiepe neutraliser les radicaux
libres impliqgués dans la dégradation cellulairen@is aident ainsi a garder une vie active et
saine. Quelques antioxydants sont fabriqués peories humain, d’autres telles les vitamines
et polyphénols, doivent étre apportés par notreaitation.

La plupart des études d’observation montrent uat gffotecteur d’'une alimentation
riche en antioxydants sur le risque de maladiedi@aasculaires ou de cancers. Une autre
vertu des antioxydants concerne la peau. En réauiss effets nocifs des radicaux libres, les
antioxydants limitent le vieillissement cutané
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l1l.4.Classification des antioxydants

Les antioxydants sont classés selon leur origine aatioxydants naturels ou
synthétiques.

l11.4.1.Les antioxydants synthétiques

Dans [lindustrie alimentaire, les antioxydants &gtiques, tel que le BHA
Butylhydroxyanisole, BHT Butylhydroxytoluene etlts sont utilisés largement parce qu’ils
sont efficaces, et moins chers que les antioxydawtsirels (LISU et al., 2003).Leur
concentration d’utilisation est généralement 18 fadus faible que celle des conservateurs et
se situe entre 0,02 et 0,0%ERRIN, 1992).

Le tableau IX montre quelques limites d’utilisatides antioxydants de synthése.

Tableau IX: Quelques exemples d'utilisation réglementée demxgmants de synthese
(PERRIN, 1992).

Nature de I'aliment antioxydant Conpentratlon
maximale (ppm)
Saindoux, graisse de bceuf, dBHA 200
volaille et de mouton, huile de
poisson. BHT 100
Compléments alimentaires BHT et BHA 400
Soupes et viandes déshydrateeBHT
) 200
lait en poudre

l11.4.2.Les substances synergiques

Ce sont des molécules qui améliorent I'action d#ages antioxydants. Parmi eux se
trouvent : acide lactique, tartrique et quelquels $els que le sodium. Leurs propriétés
peuvent s'expliquer par un effet chélatant de nxétaamme le fer ou le cuivre, dont on
connait bien I'effet pro-oxydant a faible dose

[11.4.3.Antioxydant d’origine végétale

Les plantes constituent des sources tres imposgatizmtioxydants. Les antioxydants
naturels dont I'efficacité est la plus reconnuesabgen dans l'industrie agroalimentaire que
pour la santé humaine sont : les tocophérols, desténoides, les flavonoides et les poly
phénols
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Tableau X : sources alimentaires d’antioxydants natu(@RAILLE, 2003).

Plante
Graines Sésame, colza, tournesol, olives
Céréales Germes de riz, germes de blé

Noix, haricots
Boissons

Fruits et légumes
Feuilles
Ecorces, racines

Herbes et épices

Soja, arachide, abricots verts

Thé vert, thé noir, café, cacao

Citron, abricot, prune, raisin, brocoli, baiesyait
Epinards, tomates, cerisier

Eucalyptus

Romarin, sauge, thym, ail, vanille, etc.

Aliments fermentés

Dérivés du soja

Alcools

Pates (fromage), sauce

Vins rouge, vins blancs

[11.4.3.1.La vitamines E

Le terme de vitamine E (I*tocophérol) qui est de loin le plus répandu dasshuuiles
végétalesDans l'industrie alimentaire, I'utilisation d’exita d’origines naturelles riches en

tocophérols seuls ou en mélange avec -tocophérol de synthése est permise pour la

protection des matieres grasses et des margarnese concentration de 0,05%.at’

tocophérol réagit avec les radicaux libres en foitman radical tocophéryle qui stoppe la
chaine de la réaction radicalaire grace a sa géa@HAZAN, 1987).

[11.4.3.2.Les caroténoides

Sont avec la chlorophylle les pigments les plysmnélus dans la nature. A ce jour,

plus de 600 caroténoides ont été identifiés, maidesune quarantaine est retrouvée

régulierement dans l'alimentation humaine. En effiat caroténoides sont connusa-I’
carotene, lg3-caroténe, le Icopene, la lutéine, facryptoxanthine, et la zéaxanthiBEN

TEKAYA et HASSOUNA, 2007).

111.4.3.3. Les composés phénoliques

Les composés phénoliques sont constitués de traisdgs catégories : les acides
phénoliques, les flavonoides, lemins (BALK et al.,2010).lls ne se rencontrent pas dans la
nature a I'état libre mais sous forme d’esters lms généralement sous forme d’hétérosides

(GAYON, 1968).
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* Acides phénols : I'acides gallique, un triphénekiste dans les plantes alimentaires sous
forme hydrosoluble, il est thermosensible a haetepérature, et présent dans de nombreux
fruits et légumes sous forme lib(BAGANGA et al., 1999) qui existe dans I'huile, protege
efficacement contre la thermo-oxydation des lipidg¢3JIMOTO, 1994).

* Les flavonoides : on les trouve dans de nombfeuits, Iégumes, feuilles et fleurs ; ce sont
les plus actifs parmi les antioxydants végétauxeatitaire{KUEHNAU, 1976).

l11.5.Les propriétés des principaux antioxydants

Le tableau XImontre quelques propriétés des principaux antiaxigda

Tableau Xl : les propriétés des principaux antioxydgiM&JLTON, 2002) ;

Nature Solubilité Stabilite a la Remarque
chaleur
Présent naturellement dans |es
Tocophérol Liposoluble Stable huiles _vegetales, V|tam|’ne_s E
synergie avec l'acide
ascorbique
Acides ascorbique Hydrosoluble Peu sable
Acide érythorbique Hydrosoluble Peu stable
Palmitate d’ascorbyle Peu liposolubles| Peu stable
BHA Tres liposolubles| Tres stable Action de transfert, synergie
avec BHT et gallate
Synergie avec BHA formation
BHT Liposoluble Stable de colorations jaunes en
présence de fer
Formation de  colorations
Moyennement . .
Gallate . thermosensible bleues avec le fer en présence
liposolubles ,
d’'eau
TBHO Trés liposolubles  Tres stable Peu volatilesgde au PH
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|.Objectif de I'étude

Le but de notre étude expérimentale consiste auév# degré de résistance de trois
marques d’huiles végétales raffinées, a la therryatation lors de leurs chauffage pendant
8 heures . Ces huiles sont dénommées :

« La Belle »Fabriquée par : C.0.G.B/ La BeipaBejaia, Algérie.
« elio » Fabriquée parspaCévital Bejaia, Algérie.
« Oléor » Fabriguée par : Afia International AlgeOran, Algérie.

La particularité de ces huiles est leur forte tereu acides gras polyinsaturés. Ces
huiles sont de compositions variables , les huileléor» et « LaBelle » sont a 100%
soja,« elio » est une huile mixte , un coupage% 86ja et 20% tournesol .

II.Conduite expérimentale
[I.1.Choix de ces huiles

Notre choix a porté sur les trois huiles s répandues sur le marché et les plus
utilisées dans la cuisson et les fritures. Cesebudnt été achetées dans le commerce a
« Ouaguenoun » ; elles sont conditionnées dansninaleage en matiere plastique (PET) de 5

litres.

Les caractéristiques portées sur les dtiegiedes emballages de chaque huile sont
intégrées dans le tableau XII.

TableauXIl : Composition et conseils d'utilisation portés sus létiquettes des huiles
etudiées.

Dénomination Composition Conseil d'utilisation | Datte d’utulisatoin

« LaBelle » 100% sojal _ Conserver a l'abri F :16 01 2017
antioxydant (E321t de la chaleur et de lag .16 04 2019
E330) lumiere.

Utilisée  pour

assaisonner, cuire

frire, dorer.
« Oléor » 100% Soja, acide _ Conserver dans yrF :17 04 2017
citrique SIN 330, endroit propre etE:17 04 2019

antioxydant SIN
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319, colorant B
caroténe SIN 160a et
anti mousse SIN
900a.

D

tempéré, a l'abri d¢

la lumiére et sourc

W

de chaleur.

_Température
maximale conseillés
180°C.

D

« elio »

Soja et tournesol.

_ Conserver dans Uk :22 03 2017

propre  &tE :22 03 2019
tempéré, a 'abri de la

endroit

lumiére et source de

chaleur.

Ne pas chauffer

l'huile au-dela de

180°C.

II.2.Procédure de chauffage

Afin de garder la méme température ausade ce traitement thermo oxydatif, on a

choisi un

mode de

chauffage électrique
marque« ARCODYM »,model NO :246112, et de 220V ,5Ai800 W , d’une contenance de

par ['wtlsn

d'une

friteuse de

3 litres ; cette friteuse comporte un couvercle abie, un thermostat et est dotée d’'une

minuterie.un volume de 3 litres d’ huile a été snaasé dans cette frituse aussitot fermée :la

température a ensuite réglé a 180°C ,

d’attentede 15minute le chronométre a éte enclenclkétemps d’attente permet a I'huile

d’atteindre la température souhaitée.

Ce traitement thermique est

soit la péeature de friture apres un temps

réalisé en contperdant une duréé de 8 heures

durant laquelle la frituse a été mainteue fermé@ecaurs de ce long processus thermique ;des

echontillons ont été prélvés a des temps régytieus les analyser.
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Figure &riteuse éléctrique « ARCODYM ».

[I.3.Echantillonnage

Aprés chaque trente minutes de traitement thermigonesolume de 200ml d’huile
est prélevé apres homogénéisation du bain. L'hpitdevée est mise aussitdt dans des
flacons en verre, recouverts de papier aluminiuaprgs refroidissement a la température
ambiante, I'huile du bain prélevée est conservées dan réfrigirateur réglé a +4°C. Les

échantillons prélevés apparaissent sur la photbgrauivante :

Figure 7: Les échantillons d’huile Figure 8 :Les échantillons d’huile

« Oléor » analysées. « LaBelle » bysges.
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FigureRes échantillons d’huile «elio »

adysées.

Les échantillons ainsi obtenus ont fait I'objetpdigsieurs analyses pour suivre la qualité
de ces huiles étudiées et par conséquent met&eidence la stabilité ou la sensibilité de ces
huiles lors de ce traitement thermique. Certaineses analyses n'ont pas été effectuées
immeédiatement a cause de l'indisponibilité du matést de certains réactifs, ce qui nous a
contraint a conserver les échantillons au réfrigémapendant quelques jours.

[ll. Méthodes d’analyse

Pour évaluer le degré de résistance ou dsitskié des huiles « elio » , «LaBelle » et
« Oléor » au cours de leurs chauffage, la tenewoeposés phénoliques,composés polaires,
acidité ,indice de peroxyde et la viscosité, opt@&taluées sur les huiles a I'état frais et sur
les huiles prélevés a différent temps de ce taiteniermique.

[ll.1.Fraction saponifiable
[11.1.1.Analyses chimiques
[11.1.1.1. Acidité (AFNOR-NF T60-204, 1988)

L’acidité est I'expression conventionnelle en pamtage d'acide gras libre selon la
nature du corps gras. Généralement, I'acidité stiinée selon le taux d’acide oléique pour
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'ensemble des CG. La détermination de I'aciditéna grande importance dans la mesure ou

elle permet de mesurer le degré d’altération (hydeodes triglycérides) de la matiere grasse.

Le principe consiste a neutraliser les acides lijfsesss a I'aide d’'une solution de KOH
en présence de phénolphtaléine comme indicatewrédqlAnnexe ), selon la réaction
suivante :

R-COOH + KOH— R-COOK + HO

Acide gras base savon eau

L’acidité est donné par la formule suivante :

Soit :
A : acidité exprimée en pourcentage ;
V : volume en (ml) de la solution KOH utilisée poutiteage ;
N : normalité de la solution KOH qui égale 2a 0.1 N ;
m : masse en (g) de la prise d’essai ;

M :masse molaire de I'acide oléique (282.5g/mol).

[11.1.1.2.Indice de peroxyde$AFNOR NF T60-220, 1988

L’indice de peroxyde est le nombre de milliéquivade d’'oxygene actif par

kilogramme de corps gras oxydant I'iodure de patassvec libération d’iode.

Le principe de cette méthode consiste a un traiénd@ne quantité d’huile en

solution dans I'acide acétique et le chloroforna, yne solution d’iodure de potassium (KI).

Le titrage d’iode libéré se fait par une solutianttiosulfate de sodium (A&O3) a
0.01N en présence d’empois d’amidon comme indicateloré (Annexe ), selon la réaction
suivante :

I+ 2NaS,03 — 2Nal + Na$4Os
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L’indice de peroxyde est donné par la formule soiga

p(meq0,/Kg)="=Y0) 103

I, . indice de peroxyde en milliéquivalent d’'oxygenefastg d’huile.

m : masse en gramme de la prise d’essai ;

V : Volume en ml de KOH utilisé pour le titrage

Vo: volume de la solution N&,O3 utilisée pour I'essai a blanc en ml.
N : normalité de la solution de thiosulfate de sod{0B1 N).

[11.1.1.3. Indice de saponification(AFNOR-NF T60-206, 1988)

Le principe consiste a saponifier une prise d’egaalKOH alcoolique sous réfrigérant
a reflux pendant une heure. Le titrage de I'exa@&@H par une solution de HCI a 0.5N en

présence de phénolphtaléine. (Annexe )
R-COOH + KOHR-CQQOK + KHO

R-COOK + HCIR-COOK + KCl

L'indice de saponification est donné par la relatoivante :

NXEgx Vy—V)
Istmg kon/g) = P

Soit :
Is: Indice de saponification exprimé en milligramme gamme ;
Vo: volume de la solution d’'HCL 0.5N utilisée pourd&i a blanc (ml) ;
V : volume de la solution d’'HCL 0.5N utilisée pourd&i avec le corps gras (ml) ;
P : prise d’essai en gramme ;
N : normalité d’'HCL (0.5N) ;

Eq : Equivalent gramme de KOH (56.1 g/mol).
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FigurelO : Réfrigérant a reflux ( photo originale)
[11.1.1.4. Indice d’iode

L’indice d’iode (}) est la quantité du iode en gramme fixée par I¥gorps gras. Le
principe consiste d’ajouter une solution de monoehk d'iode dans un mélange d’acide
acétique et de tétrachlorure de carbdAENOR-NFT60-203)

Aprés un temps de réaction donné (30min), on déterriexcés d’halogéne par
addition d’une solution d’'iodure de potassium etadi distillée, puis par titrage du iode libéré
par une solution titré de thiosulfate de sodium.

Les réactions qui se passent sont les suivantes :

CHs- (CHy),-CH-(CH,),-COOH —GH—'(CHz)-CH-CH-l(CHr)-COOH
| |

ICl + Kl 21 +KCI >

I, + 2S O3 ®2+2r

L’indice d’iode est exprimé par :
1i(g1;1100g) = N(V, — V) x 12.69/,
Soit:
li : indice d'iode ;
Vo : volume de thiosulfate de sodium utilisé pourd@sa blanc en ml ;
V : volume de thiosulfate de sodium utilisé potreti 'excés d’iode en ml ;
N : normalité de thiosulfate de sodium ;

12.69 : masse d’iode correspondant a 1ml de tHateutle sodium pour 100g de corps gras.
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[11.1.2.Les analyses physiques
[11.1.2.1.Détermination de la densité a 20 °GAFNORNFT606-21,1984)

La densité relative a 20°C £f) d’'une huile ou d’'une graisse est le quotient ae |
masse dans I'atmosphere d’'un certain volume deogesgras a une température(°C) par la

masse de méme volume d’eau distillée a 20°C.

La densité est déterminée en pesant dans une é&@we 5 ml le méme volume
d'eau et d’huile prises a la méme température.Lasitie est exprimée par la relation

suivante :

m;—m
myg—m

Soit :
m :poids de I'éprouvette vide ;
m; : poids de I'eprouvette pleine d’huile ;

Mo : poids de I'éprouvette pleine d’eau.

igure 11:La balance de précision (phoito origénale).

[11.1.2.2. Teneur en ea et matiéres volatils (AFNOR NF T76506-201,1984)

La teneur en eau et en matiere volatile d’'un CGdéfinie comme étant la perte de
masse subit par ce produit apres son chauffage8821C pendant un temps suffisamment
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court pour éviter I'oxydation, mais suffisammentdopour permettre I'élimination totale de

I'eau.

Le principe consiste a chauffer une prise d’essEd&2°C dans une étuve pendant 1

heure de temps (I'élimination compléte de I'eawg.teneur en eau est donnée par la formule

suivante :

mp; —m;
H% =——x100
my—m

Soit :
Mo : masse en gramme de bécher ;
m; : masse en gramme du bécher et de la prise d’essai ;

m: masse en gramme du bécher et du résidu de lad@ssai aprés chauffage

Figur@:1L'étuve (photo originale).

[11.1.2.3 La viscosité
La viscosité est définie comme étant le coefficamfrottement intramoléculaire. C'est
la mesure du temps que nécessite une balle en puttals’écouler dans un capillaire d’'un

viscosimetre rempli d’huile. La viscosité est erpge par la formule suivante :
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1(C.po) = K(py — p)t
Sachant :
u : La viscosité en Centipoise ;
p;: La densité de la balle de métal qui est égal@2g/ml ;
p : Densité de I'huile ;
t: Le temps de descente en minute ;

K : Constante du viscosimétre qui est égale a 35.

Figure 13e viscosimétre( photo originale).

[11.1.2.4. Mesure du taux des composés polaires

Le pourcentage de taux de composés polaires(TR@gfsi comme étant le
pourcentage en poids de composés d’altération maéétau cours du chauffage des huiles de
friture (GUILLEN et URIARTE, 2031

Dans notre étude, la mesure des composés polaildsude a I'état frais et les huiles
des bains de fritures a été réalisée a 'aide dppareil dénommé,le « Testo 270ig|fel6)
Cet appareil permet une mesure précise des compokes présents dans I'huile et la
valeur donnée révele une approche des polyménesnsables de la dégradation des huiles
de friture.
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Figurel4photo du Testo 270(originale).
[11.1.2.5.Teneur en composés phénoliques

La teneur en polyphénols totaux de l'huile est whét@ée au moyen du réactif de
folin-ciocalteu. Ce dernier est constitué par uiamge d’acide phosphotungstique et d’acide
phosphomolybdique qui est réduit, lors de I'oxydatiles phénols en mélange d’oxydes bleus
de tungstene et de molybdéne. L'intensité de laratibn est directement proportionnelle a la

concentration des polyphénols dans la solution.

Les résultats sont exprimés en mg d'acide galljppreKg de I'huile ou en ppm en se
référant a une courbe étalon obtenue a partir deseatrations croissantes d’acide gallique

(Annexe 9

Figure 15spectrophotométre (photo origénale).
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IV. Analyses statistiques
Le traitement statistique des résultats d’analysiegsico-chimiques obtenues dans
notre étude(densité,acidité,indice de peroxyde...e¢t)réalisé grace au logiciStat box.

C’est une anlyse de la variance a deux facteuxsdabilité étudiés( le temps de chauffage et

la marque d’huile utilisée ).




Résultats et
discussion
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|. Evolution des parametres physico-chimiques desuiles chauffées

Durant cette étude, les huiles des marqueko®, « LaBelle » et « Oléor » ont été
soumises a un traitement thermo-oxydatif de 1808@dpnt 8 heures en continue dans une
friteuse électrique sans incorporation d’alime®sur rappel, ces huiles sont utilisées dans la
préparation des aliments frits par des ménagearet des industries alimentaires, en dépit de
leurs richesses en acides gras polyinsaturés. Affedt des analyses ont été réalisées sur des
échantillons d’huiles a des intervalles de tempguliérs pour suivre les modifications
induites suite a ce traitement thermique appliqué.
I.1.Critéres chimiques
1.1.1.L’acidité

L’acidité d’'une huile est un moyen de mesurer segré d’altération hydrolytique;
elle permet de mettre en évidence le déroulemela dEaction d’hydrolyse des triglycérides.

Il s’agit de mesurer la quantité d’AGL contenuansl cette huile. Elle est souvent
exprimée en quantité d’acide oléique. Elle nousegme principalement sur l'altération des
TG suite a une hydrolyse chimique ou enzymatiqueglee cette huile est mise dans des
conditions propiceADRIAN et al., 1998)

Dans le processus d’hydrolyse, la moléculd @eréagit avec une molécule d’eau pour
donner un AGL et un diacylglycérdiGUPTA, 2005).Les AGL sont formés pendant
I’hydrolyse suite a la scission de la molécule @&STPERKINIS, 1996).

SelonBONNEFIS (2005)Jes AGL ont tendance a s’oxyder beaucoup plusdeapent
surtout lorsqu’ils sont insaturés. C’'est pourqubacidification est accompagnée de
I'oxydation.

Les résultats d’acidité des huiles fraichebsées dans notre étude et celles des huiles

chauffées sont intégrés dans le tableau XIII.




Tableau XllI: Evolution de I'acidité des huiles chauffées (A%).

Résultats istdssion

A(%)
Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage
Oh 0,339 + 0,000 0,396 + 0,08 0,396 + 0,08
0,5h 0,509 £+ 0,08 0,508 £ 0,08 0,452 + 0,000
2h 0,662 + 0,08 0,622 £ 0,08 0,662 + 0,08
4h 0,662 + 0,08 0,678 £ 0,016 0,662 + 0,08
6h 0,678 + 0,000 0,735 +0,016 0,791 £ 0,000
8h 0,735+ 0,08 0,904 + 0,000 0,848 + 0,08
% d’augmentation 116 128 114

Ces valeurs sont une moyenne de deux répétitions.

L’acidité des huiles fraiches utilisées au cowsathauffage est de 0,339 ; 0,396 et

0,396% respectivement pour «elio », «LaBelle» ®1éor ».Elle est inférieur a celle

analysée paKEBAILI et NEDIL (2015payantanalysé la méme marque d’huile « LaBelle» et

BRAHIMI (2017)pour [I'huile « Oléor», pour lesquelles les vaseenregistrées sont
respectivement de 0,091%, et 0,120%. Mais procheale obtenue paDAHMOUN et
BOUAOQOUD (2015pyant analysé I'huile « elio » ; la valeur enregistest de 0,959%.

D’apres les résultats obtenus, I'acidité des Buftaiches utilisées est supérieure a la

norme algérienne (NA-1169-1990), qui exige une watke I'acidité inférieure a 0.20%.

L’acidification d’'une huile alimentaire démkde nombreux parametres, on en cite le type

de raffinage adopté, la qualité des graines oléagies, conditions de stockage de ces graines,

leur conditionnement, mode d’extraction, transpert’huile brute, etc.

Avant de subir le raffinage, la plupart des hulbestes sont exposées aux changements de

températures pendant un temps relativement long des hangars de stockage et/ou dans les

cales des navires pendant le transport.L’auto-aiydaou la rancidité oxydative est la

principale cause des pertes de qualité des huileesd et raffinées pendant le stockage

(CRAPISTE et al., 199%)s résultats obtenus dans notre étude sontréiisians la figurel8
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Figurel6 : Evolution de l'acidité des huiles en fonction dmps de chauffage.

La figure 18montre que l'acidité augmente au fur a mesure quierhps de chauffage

augmente.

NN LaBelle
B Oléor

Comme prévu, l'acidité initiale des huildtemt une valeur maximale apres 8 heures de

traitement thermique ; les valeurs notées sont, @&50 0,904 et 0,848% respectivement pour

les huiles «elio»x«lLaBelle» et «Oléor». Les pourcentages d’augmentation délité sont de

116%, 128% et 114% respectivement pour les huilagftées «elioxxlaBelle» et «Oléors.

De plus, 'acidité de nos huiles est supégeaurcelle obtenue p&RAHIMI(2017) ; ayant

analysé les marque d’huile « Oléor » et « Fleuripbur les quelles les valeurs enregistrées

sont respectivement de 0,212% et 0,127% aprésrésde traitement thermique.

Nos valeurs obtenues sont aussi supérieareglles obtenues paiRACHE et KECILI
(2014) ayant analysé les huiles des mémes marquesavegsncorporation d’aliment apres

1 heure et10 minutes de friture pour les quellevédeurs enregistrées sont respectivement de

0,063 ; 0,089 et 0,073% pour « elio », « LaBellet» « Oléor ».La grande acidification

enregistrée dans notre étude par rapport a callees dans d’autres travaux peut-étre di aux

erreurs de manipulation ou au choix de la méthdaleatl/se ou bien a le mauvais stockage de

ces huiles chez les commercants.
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L’acidification d’'une huile serait due an@action d’hydrolyse des TAG ; ce processus
peut étre favorisé par I'eau contenue dans I'hoi@éme sous forme de tracQBAL et
BHANGER, 2007)L’intensité de la réaction d’hydrolyse dépendideers facteurs, on en cite
entre autres, la température appliquée a I'huilsi g@ue sa teneur en eau ; il semble que l'eau
hydrolyse I'huile plus vite que la chal{flfOKORNY, 1989)Néanmoins, I'action catalytique
de I'eau est accentuée par le chauffage. Cesfdeteurs hydrolysent les TAG en produisant
des mono-, diglycérides, AGL et éventuellement Jaégol. Le glycérol s'évapore au-dessus
de 150°C et I'équilibre de la réaction se déplaessvia libération d'autres produits
d'hydrolyse(POKORNY, 1989)Les AGL s’accumulent dans I'huile augmentant iastn
acidité(GUILLAUMIN, 1969).

Cette faible variation d'acidité de I'tmide marque «elio» (80% soja +20%
tournesol), comparée aux huiles « LaBelle » eteo©Ob (100% soja) pourrait étre due aux
types de raffinage utilisé. Elle dépend aussi desipurs facteurs, notamment la qualité des
graines oléagineuses, conditions de stockage degresses, leur conditionnement, mode

d’extraction, transport de I'huile brute.

Nos résultats sont soumis a une analyse deaifi@ance a deux facteurs a savoir les
marques d’huiles et le temps de chauffageefxeld Il ressort de ce traitement que le
facteur « marque » ne montre aucun effet signifiat0,20094) sur les trois huiles étudiées
et donc sur l'acidité. Le temps de chauffage aginel facon trés hautement significative
(p=0) sur l'acidité des marques des huiles de tablisées dans notre étude. Cela est veérifié
par le test ANEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les échantillons d’suleauffées
dans 5groupes homogengs B, C, D et E)L’interaction entre les deux facteurs étudiés ne
montre aucun effet significatif (p=0,77508) sucldité des trois huiles étudiées.

I.1.2.Evolution de l'indice de peroxyde

D’apresROLLAND (2004)la mesure de I'oxydation d’'un CG en temps réebsdepfar la
mesure de I'indice de peroxyde. Cet indice corradpmu nombre de milliéquivalents
d’oxygéne actif par kilogramme de lipide suscepgtitbloxyder I'iodure de potassium avec
libération d'iode. Par ailleurs et seldONNEFIS, (2005)es peroxydes, représentant les
premiers produits d’oxydation, sont des composénighement instables; ces groupes
d’atomes visent a stabiliser leur énergie pardienement d’'un proton d’une molécule d’AG.
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Par ailleurs, seldBONNEFIS, 2005)a majorité des AG libérés suite a I'hydrolyse des
triglycérides sont oxydés partiellement au courtaddture en peroxydes .Les résultats
obtenus dans notre étude sont groupés dans lataXly .

Tableau XIV : Résultats de la mesure de I'indice de peroxyde (@®@gKg d’huile).

Ip (meq d’0O, /Kg MG)

Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage

Oh 1,75+1,061 1,5+0,707 2,5+0,707
0,5h 9,25'+0,354 4,540,707 4,28+0,353
2h 11°°°+0,000 9,75%0,354 5,25+0,354
4h 13,5+0,707 13+0,707 7,75+0,354
6h 10,5°°+0,000 11,840,707 10,5°°+0,707
8h 7,5°40,707 11°°°+0,707 9,5%0,707

Ces valeurs sont une moyenne de deux répétitions.

D’aprés ces résultats, on remarque unatian de I'lp des différentes huiles fraiches ;
les teneurs enregistrées sont: 1,75; 1,5; ®tnkq Q/Kg d’huile respectivement pour
« elio », « LaBelle » et « Oléor ». Les conditialesrécolte, de raffinage et de stockage, etc.

peuvent étre a l'origine de la formation des ped®sydans les I'huiles fraiches.

Ces valeurs sont nettement inférieures Rofme ISO 3960 soit une valeur maximale
de 10meqg/Kg d’huile, également inférieures a cetibtenues paBRAHIMI (2017) sur
I'huile« Oléor» pour la quelle la valeur enregistgst de 3 meqgAXg d’huile. Ces valeurs
obtenues sont aussi proches de celles obtenud@RpaCHE et KECILI (2014)our lesquelles
les valeurs enregistrées sont respectivement @e; 2,7 1,97meq d'&Kg d’huile. De plus, le
taux de peroxydes de «nos» huiles est inferieurelai enregistré paDAHMOUN et
BOUAOUD(2015kn notant une valeur de 7,66meq gk d’huile «elio».

Les pourcentages d’augmentation sont respgungnt de 671,700 et 320% pour les huiles
des marques «elio», «LaBelle» et «Oléor». Ces taisulconfirment la suggestion de
TRACHE et al., (2014%elon laquelle I'huile « Oléor » est la plus resite de toutes les
autres huiles. Cette augmentation serait due, S8@NSTANTIN (2000) ; et JUDDE (2004)
'apparition de composés peroxydés (peroxydes R@QFartir des radicaux libres instables
(R°) des AGI. De plus, la formation de ces perosypleurrait étre influencée par : la présence
de I'oxygene de I'air (¢), I'action de la chaleur (effet combiné de la ténmgbure et du temps
de chauffage) et la destruction de tocophérolssgmts dans I'huile, qui jouent un réle
d’antioxydant(CONSTANTIN, 2000 ; O’'BRIEN, 2009).
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Une diminution plus au moins accélérée eteirdice est notée vers la fin du traitement
thermique. Les pourcentages de diminution se ptésencomme suit: 44,8 et 9%
respectivement pour les huiles «elio », « LaBellet « Oléor ».Elle se traduit par la

transformation des hydro-peroxydes en oxyacidesgudivers composeés secondaires.
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Figure 17 Evolution de l'indice de peroxyde en fonction dmfis de chauffage.
Nos résultats de la premiére étape sont moins £l@weux obtenus pabAHMOUN et
BOUAOUD(2014) ayant étudié I'effet du mode de friture sans @vale sur la stabilité d’huile
« elio », les valeurs enregistrées sont de7,33 rEgQl’'huile fraichejusqu’a 66,33 meg&Kg

d’huile & la 26™Friture donc aprés deux heures et 40minutes déetnant thermique. Cette

variation peut s’expliquer par la facilité de ddfan de 'oxygéne de I'air ambiant dans les huiles

de bains de fritures, ce qui a favorisé le déroelgnde la réaction d’oxydation.

Cependant, nos résultats de la deuxiemgeésant inférieures a ceux obtenus par
CHIBANE et HIDEUR (2015pyant travaillé sur la méme marque d’huile «elid’'IP
diminue & partir de 1a®8® friture donc aprés 40 minutes de friture et atteine valeur

minimale qui est de 8 meg(Bg d’huile aprés 2 heures et 40 minutes de friture

Il a été admis que plus I'lp est élevé ghusnatiére grasse est oxydée. Cependant, cet
indice n'est qu’un indicateur de début d’oxydatjatelui-ci augmentgour atteindre un pic
puis diminue avec I'état d’oxydation avancka.durée de la phase de formation de peroxyde
différe d’'une huile a une autre ; elle est de drég pour « elio » et « LaBelle », mais elle se
prolonge jusqu’a 6 heures pour I'huile « Oléor a.ghase d’augmentation correspondrait a la
phase d’initiation de I'oxydation ; par contre,daminution de I'indice de peroxyde serait la




Résultats istdssion

conséquence de la décomposition des peroxydesl@darmation des produits secondaires
de l'oxydation (aldéhydes, cétones et composédsonglés) responsables du godt et des
odeurs ranceCLERGE et al., 2004).

Selon CRAPISTE et al., (199%uggerent que l'augmentation de la température
d’oxydation entraine la décomposition des hydropgtes et par voie de conséquence une
diminution de I'lP. En revanche, il se forme desduits secondaires d’oxydation, tels que les
aldéhydes, les cétones. Ces auteurs suggerenténezgie d’activation de la réaction de
décomposition des produits primaires d’oxydatioh resttement supérieure a celle de leur

formation.

Au cours de cette étape, on note une diminutioterd# l'indice de peroxyde. Ceci
s’explique par la transformation des hydro perosyde oxyacides puis en divers composeés
secondaires d’oxydation et ce par deux voies [pales : la premiere voie est dite de
« scission » ; elle conduit par coupure de liaisola libération des composés volatils. La
deuxieme est dite de « remaniement» ; elle conduitavers les différents types de pontage
intra ou inter AG, a la formation d’AG oxydés (céés insaturés, dicétones et
d’hydroxyacides) et de polymeres oxyd@sDDE, 2004).

Nos résultats sont soumis a une analyse de lanearia deux facteurs a savoir les
marques d’huile et le temps de chauffagenexe 12 Il ressort de ce traitement que le
facteur « marque » a un effet trés hautement $iguiif (p=0) sur les trois huiles étudiées et
donc sur l'indice de peroxyd€ela est vérifié par le test S$iEWMAN-KEULSau seuil de 5%
regroupant les échantillons d’huiles chauffées dagsoupes homogenés, B, C). Le temps
de chauffage agit d’'une fagon trés hautement sogife (p=0) sur I'indice de peroxyde des
marques des huiles de table utilisées dans rtrde Cela est vérifié par le test de
NEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les échantillons d’sugbauffées dans 5
groupes homogend#, B, C,D ,E )L'interaction entre les deux facteurs étudiés memnin
effet trés hautement significatif (p=0) sur l'indicde peroxyde des trois huiles étudiées,
regroupant les échantillons d’huiles analysés dag®upes homogenés,B,C, D,E,F et G.)




[.1.3.Evolution de l'indice d'iode

Résultats istdssion

L'indice d’'iode « li » indique le nombre d@loubles liaisons ou le degré d’insaturation

globale des lipides. Cet indice renseigne sur réle’oxydation des huiles, donc, sur leur
stabilité oxydativgVINAIXA et al, 2005).

SelonKPOVIESSI et al, (2004)es valeurs élevées de l'indice d’'iode indiqugné

ces huiles sont riches en AGI.

Le tableau XV : Résultats de la mesure de l'indice d’iode (g déiidOg d’huile).

l; (g d'iode / 100g d’huile)

Huile

« elio »

« LaBelle »

« Oléor »

Temps de chauffage

Oh

122,459 + 0,859

121,507 + 0,448

120,555 + 0,897

0,5h 122,14% + 0,447 120,558 + 0,897 118,335%+ 0,449
2h 120,87% + 0,449 118,969 + 0,448 117,7%+ 0,448
4h 116,759 + 0,897 117,7%+ 0,486 117,383% + 0,0000
6h 111,355+ 0,448 117,7% + 0,448 117,066% + 0,449
8h 111,038+ 0,897 116,114 + 0,000 115,797 + 0,449

% de diminution

9,326

4,438

3,946

Ces vatesont une moyenne de deux répétitions.

Les valeurs de I'li enregistrées sur hesles fraiches sont conformes a la norme

nationale comprise entre 120 — 143,(00g d’huile ; elles sont, cependant, inférieugies
celles notées paHAMOUCHE et SANAT (2015jui ont obtenu 134,937g,/100g
d’huile« elio » ;TRACHE et al. (2014avec une teneur de 125,14 / 100g d’huile « ela »
127,05/ 100g d’huile « LaBelle » et 124,0%4100g d’huile « Oléor » ; enfiBRAHIMI
(2017)a obtenu un taux de 128,2 4100g d’huile « Oléor ». Cependant, les huiles yséds
dans notre étude ont des valeurs proches a lantateivée parDAHMOUN et BOUAOUD
(2015),soit une valeur de 122,03 g100g d’huile « elio ». SeloKPOVIESSI et al., (2004)

les valeurs élevées de l'indice d’iode indiquerg gas huiles sont riches en AGI.

Durant le traitement thermique, une diminution @¢ indice a été enregistrée pour

toutes les huiles (figure21). Les valeurs de cdicm chutent de 9,5 et 4% respectivement

pour «elio », « LaBelle » et «Oléor ».

Selon SANCHEZ-GIMENO et al.,

(2008),

'indice d’iode est

inversement

proportionnel au nombre de fritures; ceci est dleefarmation des produits oxydés suite aux

réactions se produisant au niveau des insaturationgwuant ainsi leur nombre dans les

chaines hydrocarbonées. Cette diminution seraibtséquence des réactions d’oxydation et
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de polymérisation qui se produisent au cours deatiment thermique. L'indice d’'iode est

un bon indicateur du

Nos résultats sont en accord avec ceuxnabtparADRIAN et al., (19979nt noté que

I'abaissement de cet indice reflete une diminusiensible de I'insaturation globale d’huile.

degré d’altération des hyi\é.LER et WHITE., 1988).

Par ailleurs, la diminution de degré d’instauratil@s huiles utilisées est principalement due a

la polymérisation thermique des chaines grassafuite{GRANDGIRARD et

JULLIARD,1987).
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Figure 18 : Evolution de I'indice d’iode en fonction du temghs chauffage

D’aprés la figure 2@get indice chute d'une valeur de 122,459 ; 121;3Q0,555
gl2/100 g d’huile jusqu'a 111,038 ;116,114 etl115,7800g d’huile aprés 8 heures de

chauffage respectivement pour «elio » ; «LaBellet>xOléor » ;cette diminution coincide

avec l'augmentation de l'indice de peroxyde; I'ogpg moléculaire se fixe sur les doubles

liaisons induisant la formation des peroxydes et\yme conséquence une diminution de

nombre de double lia

Nos résultats sont nettement inférieureedxc obtenus paGUETTAR et HAMOUNI
(2015) pour huile « elio » ; ceux-ci ont enregistré dafeurs de 185,908¢100g huile pour

isons mis en évidence la otheiidi.

la 1*Friture et de 177,977¢100g huile & la 10" friture correspond 1 heure et 20min de

traitement thermique.

L’'li diminue au fur et a mesure que le tangde chauffage augmente ; cette chute est due

a la formation des produits d’oxydation lipidiquess qu’est été trouvé p&ERTZ (2008) ;

SANCHEZ-GIMENO

et al.,(2008
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Cet indice diminue plus rapidement dansake @e I'huile «elio» ou il passe de 122,459¢g
I,/ 100g d’huile a I'état frais jusqu’a 111,038g/1100g d’huile aprés 8 heures de traitement
thermique, ce qui témoigne une forte peroxydatiercette huile. La particularité de I'huile
«elio» est sa richesse en acide linoléique, dorcgnande sensibilité a la thermo-oxydation,
ce qui confirme la valeur élevée de I'IP et le talgxcomposés polaires.

SelorGERTEZ (2008)'abaissement de cet indice est le reflet d’'umeirlition sensible
de linsturations globale de I'huile dégradée. Eelistruction résulterait de I'action combinée
de la chaleur (favorisant les réactions de polysaéion) et de l'oxygene (favorisant les
réactions d’oxydation) sur les doubles liaisons A€ de I'huile fraiche. Plus une huile est
insaturée, plus la perte en AGE est importanteaetpnséquence une diminution du nombre
de doubles liaisons des chaines hydrocarbonées |e’eas avec «elio ».

Par contre, la diminution d’li la plus fagbést enregistrée pour I'huile «Oléor» 100%
soja avec un pourcentage de réduction le plus€faB|9%) ; sa faible teneur en acide
linoléique (50,99%) par rapport aux autres huilaalysées explique, en partie, sa faible
sensibilité a la thermo-oxydation, confirmée P&ACHE et al., (2014)

Nos résultats sont soumis a une analyseadeatiance a deux facteurs a savoir les
marques d’huile et le temps de chauffé@@enexeld)ll ressort de ce traitement que le facteur
« marque » a un effet trés hautement significatfd(0001) sur les trois huiles étudiées, Cela
est vérifié par le test ddEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les échantillons d’suile
chauffées dans 2 groupes homoge(e8). Le temps de chauffage agit d’'une facon tres
hautement significative (p=0) sur l'indice d’iodesimarques des huiles de table utilisées
dans notre étude. Cela est vérifié par le teflH&/MAN-KEULSau seuil de 5% regroupant
les échantillons d’huiles chauffées dans 6 grolmoesogenes¢A, B, C, D ,Ef) . L'interaction
entre les deux facteurs etudiés montre un effet hieutement significatif (p=0) sur l'indice
d’iode des trois huiles étudiées, regroupant |éméiillons d’huiles analysés dans 6 groupes
homogenes (A,B,C,D,E,F).

I.1.4.Evolution de I'indice de saponification

L’indice de saponification est par définition laamtité en milligramme de potasse
nécessaire pour saponifier un gramme de CG. L'endie saponification renseigne sur la
longueur des chaines d’acides gras constitutif€SG(MORDRET, 1992)ll est inversement
proportionnel a la longueur des chaines des AGi#at# le glycérol ADRIANetal., 1998).
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Tableau XVI : Résultats de la mesure de l'indice de saponiboatneq KOH/g d’huile).

L (meq KOH /g d’huile)
Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage
Oh 192,14%+ 0,000 191,442+ 0,992 189,338+ 0,000
0,5h 190,741+ 1,983 174,61% + 0,992 185,832+ 0,992
2h 190,039+ 0,991 173,209+0,991 182,375+ 0,000
4h 183,02%+ 0,999 169,703 + 0,000 176,01%+ 0,991
6h 177,419+ 2,975 166,898+ 0,000 173,971+ 1,983
8h 171,109 + 0,000 166,19% 0,992 169,009+ 0,992
% de diminution 10,949 13,186 10,740

Ces valeurs sont une moyenne de deux répétitions.

Les valeurs de l'indice de saponification desles fraiche sont conformes a la norme
nationale comprise entre 189-195 mg de KOH/g déuil

D’aprés ces résultats, on remarque une vamiae I'ls des différentes huiles fraiches ; les
teneurs enregistrées sont: 192,143 ; 191,442%838 mg KOH/g d’huile respectivement

pour «elio », «LaBelle » et « Oléor». Elles strds proches des valeurs trouvées par

TRACHE et al., (2014dont les valeurs sont 192,23 ; 191,06 et 18:82KOH /g des huiles
respectives. Mais elles sont supérieures a callevér parGUETTAR et HAMOUNI(2015)

ayant travaillé sur I'huile « elio », dont la vatenregistrée est de 187 mg KOH /g d’huile.
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Figure 1%volution de I'indice de saponification en fonctidu temps de

chauffage.

La présentation graphique des résultatsnus (figure 21) montre une diminution de

cet indice; il passe d’'une valeur de192,143 ; 144 dt 189,338mg de KOH / g d’huile a
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I'état fraiche jusqu’ a 171,105 ; 166,197 et 162,0hg de KOH / g d’huile aprés 8 heures de
traitement thermique. Une diminution de cet indiodique la formation de polymeéres par le
pontage inter moléculaire des triglycérides oxy#SRRIN, 1992)Cette diminution traduit

une polymeérisation des acides gras et TG de I'raglemise a un traitement thermique.

Nos résultats sont inférieurs a celle trauparGUETTAR et HAMOUNI(2015)ui ont
observé une diminution de cet indice; ils ont ersteg une valeur de 222 ,062mg de KOH / g
d’huile & la £*friture et de 185,442 mg de KOH / g d’huile & I&%0friture, donc aprés 2

heures et 40 minutes de friture.

Toute fois, nos résultats sont procheseal ¢rouves parCHIBANE et HIDEURR015)
qui ont également observé une diminution de caténgdour I'huile « elio » a une température
de190°C, la valeur passe de 192,142 mg de KOHigild' a la friture & une valeur de
160,352 mg de KOH/g d’huile aprés 160 minutes deré.

Comme pour l'indice d’iode, I'ls diminue @ours des chauffages réalisées avec toutes
les huiles testées ; les pourcentages de diminston de 10,949 %; 13,186% et 10,740%
respectivement pour « elio », « LaBelle » et « ©ld_es huiles « LaBelle » et « Oléor » ont
enregistré respectivement la diminution la pluséeet la plus faible.

Par contre, une augmentation peut s’expligpaeda rupture des chaines d’AG sous l'effet
de la chaleur ; ceci peut impliquer plus ou moime dorte tendance a la libération des
substances volatiles au cours de la friture etghaentation de Il'acidité de ces huiles
(NJOUENKEU et NAGRASSOUM, 2002).

Nos résultats sont soumis a une analyse deaifi@ance a deux facteurs a savoir les
marques d’huile et le temps de chauffa@eriexelh Il ressort de ce traitement que le facteur
« marque » a un effet trées hautement significatfO sur les trois huiles étudiées et donc sur
l'indice de saponificationCela est vérifié par le test dEWMAN-KEULSau seuil de 5%
regroupant les échantillons d’huiles chauffées dagsoupes homogenés, B, C).Le temps
de chauffage agit d'une fagon tres hautement sagife (p=0) sur I'indice de saponification
des marques des huiles de table utilisées daine étude. Cela est vérifié par le test de
NEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les échantillons d’sugbauffées dans 6
groupes homogends, B, C,D ,Ef,).L'interaction entre les deux facteurs étudiés meoon
effet trés hautement significatif (p=0) sur l'indide saponification des trois huiles étudiées,
regroupant les échantillons d’huiles analysés @am®upes homogenéa, B, C,D ,Ef,,G ,H
).




Résultats et discussion

1.2. Critéres physiques
1.2.1. Densité

La masse volumique est désignée souvertgmpellation « densité ». Selon
KARLESKIND (1992)a densité d’'une huile renseigne sur le group&gsyatique auquel elle
appartient. La densité d’'une huile est influencaéega composition intrinseque, la longueur
de la chaine hydrocarbonée ainsi que l'insaturat®mees AG constitutifs.

La densité de I'huile est fonction non sewdatde l'insaturation, mais aussi de son état
d’oxydation ou de polymérisation. Elle dépend déesapérature et sa composition chimique.
La densité des AG et des glycérides diminue aetfarmesure que leur poids moléculaire
diminue et que le degré d’insaturation augméWweLFF, 1968).

Selon l&Codex alimentarius (1999 densité des huiles raffinées se situe entr@90e9
0.916. Les résultats de I'évaluation de la deraitéours de chauffage sont portés dans le
tableau XVII.

Tableau XVII: Résultats de la mesure de la densité (20°C/e@0G) 2

Densité
Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage
Oh 0,891+0,007 0,880+0,005 0,873+0,008
0,5h 0,906+0,01 0,897+0,003 0,888+0,011
2h 0,855+0,021 0,876+0,01 0,881+0,006
4h 0,877+0,009 0,875+0,011 0,885+0,009
6h 0,894+0,004 0,882+0,006 0,890+0,009
8h 0,897+0,016 0,891+0,004 0,910+0,004

Ceserak sont une moyenne de deux répétitions.

Les valeurs de la densité des huiles fraichesxelihaBelle » et « Oléor » testées dans
notre expérimentation est respectivement de 0,89B80 et 0,873 ; ces valeurs sont
inférieures a la norme, ceci pourrait étre di atiga la forte insaturation de ces huiles.

Ces valeurs sont inferieures a celles tresvgarDAHMOUN et BOUAOUD (2015) ;
HAMOUCHE et SANAT (201%)TRACHE et SADOUDI (20173%ur la méme marque
d’huile « elio » ; les valeurs enregistrées ontrégpectivement de 0,894 ; 0,908 et 0,922.

KEBAILI et NEDIL(2015)ont enregistrées une valeur supérieure @888 sur la
méme marque d’huile « LaBelle ».

TRACHE et KECILI(2014& enregistré respectivement des valeurs de 0,0226 et
0,922 pour « LaBelle », « Oléor » et « elio ».

Nos résultats sont inferieures a celle enregisardHDEUR et CHIBANE(2014yjui

ont notées une valeur de 0,907.
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Il a été admis que les densités des huiles fraidlifésent Iégérement entre les types
d'huile, ces différences sont dues a des diffésedaas la compositiafrfORMO et al., 1979).
Les résultats de I'évolution de la densl& ces huiles au cours de chauffage sont

illustrés par la figure 22
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Figure20 : Evolution de la densité en fonction du temps liguéfage.

D’apreés les résultats illustrés par la figure 22remarque d’abord une augmentation
de la densité au premier chauffage pour toutelsuéss en les comparants aux valeurs des
huiles a I'état frais. Cette augmentation peut étre a la formation de composeés de haut
poids moléculaire lors du processus thermo-oxydasttte premiére phase est suivie d’'une
légere diminution aprés deux heures de chauffagjen&L SHAMI et al. (1992)a
diminution de la densité serait due a la formagbaccumulation des composés primaires
d’oxydation de chaines plus au moins courtes.

Aprés quatre heures de chauffage, une autre augtimenést enregistrée, cette
élévation peut étre expliquée par le déroulemestéactions d’oxydation, d’hydrolyse et
surtout aux réactions de polymérisation des AG $aason combinée de la chaleur
(température et durée de chauffage) et de I'oxygenduisant a la formation des composés
de haut poids moléculaire (polymeres). Ce phénorasnfavorisé dans les bains profonds et

a des températures élevées au cours des frityréees KALOGIANNI et al., 2011).
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Globalement, on remarque aussi que la densité ks lthauffées est supérieure a celle des
huiles fraiches.

KEBAILI et NEDIL(2015pnt notées une valeur supérieure de 0,929 aphéarés de
friture contre 0,891 aprés 8 heures de traitentartriique sur la méme marque d’huile
« LaBelle ».

BOUAOUD et DAHMOUN(2015)nt enregistrées apres 2heures 40 minutes deefritu
une valeur supérieure de 0,903 a celle notée maam@s 8 heures de traitement thermique
qui est de 0,897 ; tandis qEDEUR et CHIBANE(2015) ; HAMOUCHE et SANAT(2015)
ont enregistrées des valeurs inferieures respectimede 0,858 ; 0,877 a celle de la notre sur
la méme I'huile « elio ».

Nos résultats sont soumis a une analgda variance a deux facteurs a savoir les
marques d’huile et le temps de chaufi@geexel8)l ressort de ce traitement que le facteur
« marque » n‘a aucun effet significatif (p=0,53P8ur les trois huiles étudiées et donc sur
la densitéLe temps de chauffage agit d'une facon tres haemesignificative (p=0,00044)
sur la densité des marques des huiles de tabisées dans notre étude. Cela est vérifié par
le test ANEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les échantillons d’kuileauffées
dans 3 groupes homoger(és B et C)

[.2.2.Humidité
Selon les normes fixées par@edex Alimentarius (1992)es huiles raffinées fraiches
ne doivent pas contenir de trace d’eau. Lors dtetreent technologiqgue, notamment a I'étape
de désodorisation, I’humidité contenue dans I'hbilgte est éliminée.
La présence de I'eau méme a I'état de trace po@trai liée au mode de traitement
thermique appliqué lors de I'étape de désodorisatans la raffinerie ou cette huile a été
élaboréq CHAFIKA et al., 2014).es résultats obtenus sont groupés dateblieau XVIII.
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Tableau XVIII: Résultats de la mesure de I'humidité (%).

Humidité(%)
Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage
0 h 0,057 0,050 0,040
0,5h 0,030 0,006 0,030
2h 0,004 0,040 0,024
4h 0,004 0,018 0,012
6h 0,030 0,010 0,032
8h 0,037 0,010 0,035

Ces valeurstaame moyenne d’'une seule répétition.

Les huiles raffinées fraiches « elio», « LikBe et «Oléor » utilisées dans notre étude
expérimentale sont caractérisées respectivemeningaihumidité de 0,057 ; 0,05 et 0,04%.
L’huile « elio » analysée dans notre étude a umaidiité supérieure a celle utilisée par
HAMOUCHE et SANAT (201ppur laquelle la valeur de 0,020% a été notéemé&ime pour
I'huile « La Belle » analysées pdEBAILI et NEDIL (2015avec un taux de 0,0233%.

Nos résultats sont aussi supérieuredl@ woté paDAHMOUNE et BOUAOUD
(2015),(0,036%) ayant travaillé sur I'huile « elio » maens couvercle.

HIDEUR et CHIBANE(20153yant travaillé sur la méme huile « elio » ontegistré
une humidité de 0,02%.

Les résultats obtenus dans notre étude sontrdkigfans la figure 23.
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Figure 21 Evolution de I'humidité en fonction du temps de uifage.

Comme pour la densité, 'humidité des huiles a dirdidurant leur traitement thermique
en absence d’aliment. L’humidité initiale des hsiilatteint une valeur maximale apres 8
heures de traitement thermique ; les valeurs sadéat respectivement de 0,037 ; 0,010 et
0,035 pour les huiles «eliox]_aBelle» et «Oléor».L’humidification des huiles chauffées,
constatée durant notre étude, serait due a la fmmd’eau et des matieres volatiles au cours
des réactions terminales d’oxydation. En effealet le CQ constituent les produits finaux
de la décomposition des produits primaires d’oxiptathydroperoxydes) des AGI.

Cependant, lors de son utilisation en fafuHAMOUCHE et SANAT (2015%)
DAHMOUNE et BOUAOUD (2015)nt obtenus une humidification de I'huile « eli@awec
un taux de 0,056%0,205 % aprés 2heures 40 minutes de friture, pmairait étre da a 'eau
apportée par les tranches de pomme de terre fraifrire.

KEBAILI et NEDIL(2015)ont enregistrée une valeur de 0,1430 % apres ehetd

minutes de friture sur 'huile « LaBelle ».

1.2.3.Viscosité
La viscosité d’'une huile est sa résistand®@eoulement. La mesure de la viscosité

pourrait étre un bon test pour apprécier I'étatitdtation des corps gras au cours de son
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traitement. Au cours des fritures, 'augmentatienlal viscosité peut atteindre 20 a 70% de la
valeur initiale selon le type d’huile examin@ERRIN, 1992).

Les résultats obtenus dans notre étude sont gralgmésle tableau XIX

Tableau XIX : Résultats de la mesure de la viscosité (c.P0).

Viscosité (c.P0)

Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage
Oh 34,598+0,173 39,694'+0,085 38,54%'+0,077
0,5h 4%+0,07 40,053+0,138 39,38"+0,115
2h 41,965%+0,006 40,50%+0,054 40,334+0,063
4h 44,190,445 44,356+0,027 45,14+0,146
6h 45,06+0,007 46,78+0,24 48 ,496+0,062
8h 54,51%0 54,31%0 53,94+0

Ces valeurs samé moyenne de deux répétions.

Les valeurs enregistrées dans notre étude suraisstiles a I'état frais sont
respectivement de 34,599 ; 39,694 et 38,545 c.BOgelio », « LaBelle » et « Oléor ».

La viscosité de I'huile « LaBelle » @d€érieure a I'huile de la méme marque analysée
parKEBAILI et NEDIL (2015pour laquelle la valeur de 46,206 cd6té notée.

La viscosité de I'huile « elio » analysé aAHMOUNE et BOUAOUD (201®stde
33,72 c.PO, ce résultat est inférieur a celle vitquar nous pour la méme marque d’huile.

Mais proche a celle obtenue p#AMOUCHE et SANAT(2015HIDEUR et

CHIBANE(2015xnyant analysées I'huile « elio » pour lesquellss/kdeurs enregistrées sont
respectivement de 38,041; 36,679 c.PO.

L’évolution de ce parametre physiquecaurs du traitement thermique est illustrée

par la figure 24.
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Figure 22Evolution de la viscosité en fonction du temps kiautfage

Il ressort de notre étude que le tragiethermique en absence d’aliment a induit une
augmentation de la viscosité de toutes les hulasyaées. Les pourcentages d’augmentation
se présentent comme suit: 57,562 ; 36,831 et B%94espectivement pour les huiles
« elio »,« LaBelle » et « Oléor ».L’augmentation t#e viscosité pourrait étre due a la
polymérisation des triacyglycérols et a la formatite composés de haut poids moléculaire.

Nos résultats sont inférieurs a ceux ameparGUETTAR et HAMOUNI (2015jui
ont noté une augmentation de la viscosité puislégere diminution; ils ont noté des valeurs
de 44,485 ; 48,469 et 43,T5P0 respectivement apres 8 minutes, 2 heur&shetires et 30
minutes de friture. Cette différence peut-étre dukincorporation réguliére de I'huile fraiche
trés fluide.

BOUAOUD et DAHMOUNEO015) ont notées une valeur d2.803 apre8 heures de
friture.

KEBAILI et NEDIL (2015)nt remarqué une augmentation de la viscositéhdde
« LaBelle » lors de son utilisation en fritures é&es ; ils ont noté des valeurs de 46,412 ;
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60,738 et 62,459 c.PO respectivement apres 8 nsinAtbeuregt 2 heures 30 minutes de

friture.

SelonrGRAILLE (2003)Jaccroissement de la viscosité de I'huile au sodes fritures
répétées serait di a la formation des composémdaices non volatils de haut poids
moléculaire (polymeres). Cette augmentation condf@uile une consistance sirupeuse, ce
qui engendre un taux de cisaillement él@gALOGIANNI et al., 2011).

Dans le cas d'un chauffage électrique,danfition de ces polymeéres résulte de la
polymérisation thermique, plutdét que la polyméimatoxydative (GERTZ et KOCHAAR,
2001).

La formation de polyméres peut provoguaugmentation de la viscosité et la
solidification de I'huile chauffée de facon proléeg(NOLEN, 1973) La viscosité (ou
frottement interne) des AG et leurs esters estivelaent élevée en raison de l'attraction entre
les longues chaines hydrocarbonées. La viscosgénente, donc, avec la longueur de la
chaine et diminue Iégérement avec l'insaturation.

Nos résultats sont soumis a une analyseadeatiance a deux facteurs a savoir les
marques d’huile et le temps de chaufi@geexe20)Il ressort de ce traitement que le facteur
« marque » a un effet tres hautement significatf0) sur les trois huiles étudiées et donc sur
La viscosité. Cela est vérifié par le testMEWMAN-KEULSau seuil de 5% regroupant les
échantillons d’huiles chauffées dans 3 groupes lggmes(A, B, C)Le temps de chauffage
agit d’'une facon trés hautement significative (ps) la viscosité des marques des huiles de
table utilisées dans notre étude. Cela est vardigle test ANEWMAN-KEULSau seuil de
5% regroupant les échantillons d’huiles chauffémssd groupes homogen@s B,C,D,E Y.
L’interaction entre les deux facteurs étudiés nonim effet tres hautement significatif (p=0)
sur la viscosité des trois huiles étudiées, regotifes échantillons d’huiles analysés dans 6
groupes homogéenéé, B, C, D,Ef, ).

[.2.4.Composeés polaires totaux

lIs sont représentés principalement par les monesnée triacylglycérols oxydés
(TGMox) et des polyméres de triacylglycérols (TGRoRes produits, souvent toxiques,
affectent I'état nutritionnel du consommat¢GUILLENE et URIARTE, 2011).

La détérioration d’'une huile de friture se tradyénéralement par une augmentation de
sa polarité ; la teneur en composés polaires estdicateur de la qualité des huiles de friture
(JUAREZ, 2011).Parmi les composés polaires, on peut distinguerx dgroupes : les




composeés initialement présents dans la MG avargeustles produits d’altération thermo-

oxydative.
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D’aprésGUILLENE et URIARTE (2011)es huiles de friture sont considérées comme

dangereuses une fois que le pourcentage de compok#ges atteint 25% en poids. Pour

certaines réglementations européennes, une huiletuie dépassant 25% de CPT doit étre

renouvelée.

SelonSANTOS (2017)es fractions principales des CPT sont les trigtides oxydés

(TGO) ; ces derniers sont les principaux produigsdeégradation, suivis par les dimer et

polymeéres de triglycérides (DPTG) ; ils suiventrf@me tendance que celle des TPG:

guantités plus élevées en friture et faible damsilé fraiche.

C’est ainsi que le pourcentage de CPT est consicgméme étant indicateur de la

dégradation des triglycérides ; il est utilisé dahssieurs pays pour évaluer et contrdler la

qgualité des huiles de friture ; le maximum tolées¢ d’environ 25%{ANONYME, 1995t
seulement 12% de DPT@BRIUHL, 2014)

Par ailleurs, la majorité des produits de décontjposides AG de I'huile sont des
composeés polaires non volatils et des diméres bingoes de TAG. Les dimeres et les

polyméres sont formés par la combinaison des la&isG-C, C-O-C et C-O-O-C et leur

formation augmente la viscosité de 'hu{@HOE et MIN, 2007)

Les valeurs des composés polaires obtedans notre étude sont intégrées dans le

tableau XX.

Tableau XX: Résultats de Ikormation de composeés polaires au cours de cha(#gg

Composés polaires(%)

Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage

Oh 14,5 10,5 11

0,5h 14,5 10,5 11

2h 16,5 13 12,5

4h 19 16 17

6h 25 21 20,5

8h 32 31 31

Le taux des composeés polaires des hailétat fraiche estde 14,5;10,5et 11 %
respectivement pour «elio », «LaBelle» et « OléQes valeurs sont supérieures a celle

trouvée pat. OUNI (2016)sur I'huile « elio » qui a enregistré un taux ¢&%s.

Gedeurs représentent une seule répétition.
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En effetTRACHE (2017)’a enregistré que des valeurs de 1,5% ; 0,3%bét 1
respectivement pour les huiles « elio », « LaBelt « Oléor » achetées dans la wilaya de

Bouira.

De l'autre cOtéBRAHIMI(2017)ayant analysé I'huile « Oléor » a enregistré urewale
12% a I'état frais.

FARHOOSH et TAVASSOLI-KAFRANI(2008) rapporté qu’une huile de bonne qualité

a un taux en CP compris entre 0,4% et 6,4%; d’dpsegesultats obtenus, les taux des
composés polaires des huiles fraiches utiliséeasdént largement cette norme.

Ainsi, I'altération de ces huiles pout@ire due aux conditions de leur stockage chez le

« grossiste » ou ce prélevement a été effetri@iveau de qualité bas de ces huiles pourrait,

eégalement, étre justifié par la détermination dedecidités ; les taux enregistrés sont tres
éleves, dépassant la limite maximale autorisé&4),2

SelonFARHOOSH et TAVASSOLI-KAFRANI (20163, différents degrés d’altération des
bains de friture des différentes huiles conceriséas dus a des teneurs différentes de
composeés néoformés au cours des réactions de tloxydation, polymérisation et
hydrolyse. La figure 2présente I'évolution des taux de composés polamgenction du
temps de chauffage.
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Figure 23 : Evolution des taux de composés polaires en fonchiotemps de chauffage.
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SelonMASSON et al. (1999ans la Iégislation européenne, le pourcentaganmadx
autorisé en composés polaires varie de 25% a 2testau-dela que I'huile est considérée
impropre a la consommation, voire toxique.

Le traitement thermique appliqué a « nos » huileaceentué I'accumulation des
composeés polaireg.’évolution croissante des CPT au cours de traiténtieermique est trés
significative dans le cas de I'huile « LaBelle >stamament ; ces composés passent de 10,5% a
un taux de 31% aprés 8 heures de chauffage ; ménstat a été fait pour I'huile « elio » et
« Oléor», ces taux sont passés respectivement,8&olet 11% a 32% et 31% apres 8 heures
de chauffage ; ces valeurs sont nettement supésieula norme établie 5%).

En tenant compte des résultats obtenus dans rtatte, én suggére aux vendeurs de
gros et détail de ces huiles de respecter les tonslid’entreposage de ces huiles riches en
acides gras polyinsaturés, fortement sensiblesréagtions d’altération. Le respect de ces
recommandations permet de limiter leur altératimmsdu’elles sont utilisées en fritures. En
effet, TRACHE (2017)n’a obtenu qu’un taux de composés polaires de%280,1% et
11,3% apres vingt essais de friture (3heures teadi

De plus, le taux des composés polaires de hades est supérieure a celle obtenue par
BRAHIMI(2017)ayant analysé la marque d’huile « Oléor » pour lguelle la valeur
enregistrée est de 22,5% apres 8 heures de temitehermique.

CUVELIER et al., (2012)nt rapporté que la composition chimique des Budke friture
est fortement affectée par la thermo-oxydation,qoé se manifeste par I'apparition de
composeés néoformés responsables de la dégradasarachctéristiques organoleptiques.

Par ailleurs, il a été rapporté qu’'une huile a 25%poids de CPT renferme le maximum
d’aldéhydes.Ces derniers incluent un génotoxiquanecytotoxique, le 4-hydroxy-(E)-2-
alcénes, considéré comme une préoccupation inqueg¢@UILLENE et URIARTE, 2012).

1.2.5. Composés phénoliques

Si les composés phénoliques constituent detneht I'objectif central de nombreuses
études, c’est surtout grace a leur potentiel emneneatle préservation de la santé humaine
(VIERHUIS, 2001 ; GARCIA, 2010).

Les polyphénols contenus dans les corpsjguast un role antioxydant ; ils préviennent
leur détérioration oxydative, ce qui permet de riaiin leur qualité organoleptique
(RICHARD ,1992kt augmentent sa résistance a I'auto-oxydatioardwson stockage
(GUTIERREZ-ROSALESR et al., 2003)
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En effet, leur activité anti-oxydante a detifets majeurs, ils protégent I'huile de

I'oxydation (augmentant ainsi sa durée de vieugha@entent, aussi, le pool antioxydant de

I'organisme prévenant par conséquent la survensiendéadies dégénératives en

« se sacrifiant » pour préserver les acides gssgunés essentiels. Parmi ces molécules anti-

oxydantes, on cite les phénols, possédant la dépdeipieger les radicaux OH
potentiellement néfastéSUTIERREZ et al, 2001)

Dans notre étude, avant de déterminer lautezre phénols dans les huiles a I'état frais et

pendant leur chauffage , on a tracé la courbe ldi@age en utilisant 'acide gallique comme

composeé de référence comme indiqué dans I'annexe 22

Les valeurs des composés phénoliques obtenuesidaas£tude sont intégrées dans le

tableau XXI.

Tableau XXI : Résultats de leeneur en composés phénoliques (ppm).

Composés phénoliques (ppm)

Huile « elio » « LaBelle » « Oléor »
Temps de chauffage

Oh 25 24 .5 27

0,5h 17,5 15 17,5

2h 16,5 12,5 16,5

4h 14,5 10 16

6h 9,5 9 10,5

8h 3,5 4,5 55
% de diminution 86 81.632 79.629

Ces valeurs sorg umoyenne d’'une seule répétition.

D’aprés ces résultats, on remarque unatami de composeés phénoliques des

différentes huiles raffinées fraiches ; les tenemrggistrées sont de 25 ; 24,5 et 27 ppm

respectivement pour «elio », « LaBelle » et « ©¥Ainsi, I'huile la plus riche est

I'huile « Oléor », tandis que la plus pauvre dstilfe « La Belle». Ces valeurs sont nettement

inferieures a celles des huiles d’olives viergesirpesquelles une teneur est comprise entre
20 a 500 ppnfPERRIN, 1992)Néanmoins, les huiles analysées dans notre étundelsis

riches en ces molécules anti-oxydantes que leshuélio», « LaBelle » et « Oléor »
analysées parRACHE(2017).

Ces résultat justifiees les meilleures vaeles indices physico-chimiques enregistrés

lors des essais de chauffage menées avec ces (hailslle et Oléor) 100% soja, (elio) (80%

soja +20% tournesol).
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Les valeurs obtenues dans notre étude sp@tisures a celles obtenues h&®UNI
(2016)ayant travaillé sur la méme marque d’huile « elgour laquelle la valeur notée est de
0,062 ppm.

Nos résultats sont également supérieuresba@btenus pafRACHE (2017ayant étudié
la stabilité des huiles raffinées au cours desri répétées. Les valeurs enregistrées sont
0,367 ; 0,272 et 0,309pmdans I'huile fraiche respectivement pour I'huilelio »,

« LaBelle » et « Oléor ».

Les écarts enregistrés entre les différegtigdes peuvent étre expliqués par la différence

dans les conditions opératoires, le type d’'appatdisé, type raffinage, la variété et 'origine

des grains oléagineux. La figure 26 illustre I'axtan de cet indice durant le traitement

thermique.
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Figure 24 : Evolution de la concentration en composés phénesigen fonction du tempsle
chauffage.

Selon cette figuréa teneur en composés phenoliques est inversgmambrtionnelle a
la durée du traitement thermique. Elle diminuedeapient avec le déroulement de ce
processus thermique en chutant des valeurs d@4£5 et 27 ppm dans les huiles fraiches
pour atteindre des minimums de 3,5 ; 4,5 et 5,5 ppras 8 heures de chauffage

respectivement pour les huiles « elio », « LaBelét «Oléor ».
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Cependant, ce traitement thermique enredesd’aliment est moins destructeur pour
I’huile que lorsque cette huile est utilisée etufe (présence d’aliment). En effeQUNI
(2016)n’a obtenu qu’une teneur de 0,06 ppm aprés 3 bedee friture menée avec 'huile
(elio).

La diminution du nombre de molécules diyphénols est liee a leur utilisation dans le
processus de lutte contre les radicaux libres|ysaars des réactions d’oxydation des acides
gras polyinsaturés des huiles chauffées. Ces mekdnhibent la réaction d'initiation en
réagissant avec un radical ou inhibe la propagdfd#fétape du mécanisme d’oxydation) et
la réaction dg3-scission en réagissant avec un des radicaux pgesxqu alkoxydes
(GUTTERIDGE, 1994 ; McCLMENTSCL et DECKER, 2007)

Les taux de diminution sont respectigatrde 86 ; 81,6 et 79,6% pour I'huile
« elio », « LaBelle » et «Oléor ».

Cependant, les pourcentages de dimimuliiéerent pour chaque type d’huile. Cette
diminution est due a la dégradation thermique. i2ekerches ont montré que les composés
phénoligues sont facilement dégradés en présenedutmiere et des températures élevées
(MARTY et BERSET, 89; MINGEZ-MOSQUERA et JEREN- GALAN, 1995).




Conclusion



Conclusion générale :

L’objectif de cette étude a consisté a évaluefdtedlu temps de chauffage sur la
qualité des huiles végétales raffinées commeréadislans notre pays sous les appellations :
« elio », « LaBelle » et « Oléor ». Ces huiles agitisées par les ménages et dans I'industrie
alimentaire dans la préparation des aliments, noi@mh des frites. Ces huiles sont
particulierement riches en acides gras polyinsaturés sensibles aux températures élevées.

Dans la présente, ces huiles ont été chaufféetean@érature de 180°C (température
de friture) en I'absence d’aliment dans une frieeéectrique fermée. La durée de chauffage
est de 8 heures ; aprés un intervalle de tempsieédge 30 minutes, un échantillon d’huile a
ete prélevé ; ainsi, le nombre d’échantillons es1@ pour chaque marque.

L’évolution comparative de la thermo-oxydation daes dwuiles a été suivie grace a la
mesure d'un certain nombre d’indices physico-chires]: I'indice de peroxyde, l'indice
d’acidité, I'indice d’iode, indice de saponificatiola teneur en composés phénoliques, la
densite, viscosite, humidité et enfin les compge@aires.

Pour toutes les huiles utilisées, l'indice de pgdexrenseignant sur la formation et
I'accumulation des produits primaires d’oxydatiormagmenté au début du chauffage, puis
diminue aprés 6 heures dmitement thermique, confirmant ainsi l'instaldlides hydro
peroxydes aux températures €levées et leur tranafmm en produits secondaires. L'indice
de saponification a diminué continuellement pountés les huiles. Ces deux réactions
(peroxydation et polymérisation) se déroulent aueai des insaturations des chaines
hydrocarbonées de I'acide linoléique, principadacagras de ces huiles. Ceci s’est traduit par
une diminution de l'indice d’iode indiquant une dmation du nombre de doubles liaisons de
ces huiles.

Par ailleurs, le contenu de ces huiles en compuaisésoliques jouant un role dans la
préservation de ces acides gras polyinsaturésectedraltérations a diminué sensiblement
durant le temps de chauffage. L’épuisement en cefaules protectrices a accentuée
I'altération de ces huiles a la fin du traitemém@rtmique appliqué.

En effet, le taux de composés polaires a augmenié giteindre 31% aprés 8 heures
de chauffage ; cette valeur est tres supérieuaglitite tolérée, fixée a 25%. Néanmoins, ce
niveau d’altération avancé de ces huiles pourra@ éxpliqué par la qualité des huiles
utilisées. Il s’avere que les huiles utilisées daedte étude ont subi une altération
hydrolytique lors de leur commercialisation ; I'tys®e de leur acidité a donné des valeurs

élevées dépassant la limite maximale requise.




Ainsi, il est indispensable de sensibiliser les swrcants (de gros et de détail) pour
une meilleure manutention de ces huiles afin deitdimau maximum la vitesse de
détérioration de ces huiles polyinsaturées et pasé@quent augmenter leur durée de validité
lors de leur utilisation en cuisson.

Il serait judicieux de compléter cette étude ertaietn dans un premier temps, de
confirmer les résultats obtenus dans la présenteéadiser d’'autres analyses, comme la
chromatographie en phase gazeuse pour estimentia g acide linoléique, précurseur de
toutes les réactions d’altération de I'huile etvselieégalement la perte en tocophérols alpha et
béta, principaux composés mineurs antioxydants ddiéterminer la durée de validité des

huiles raffinées largement utilisées par les ménadgériennes dans la préparation des frites.
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Les modes opératoires

|. La fraction saponifiable

|.1.Les analyses chimiques

Annexe 01 :Détermination de I'acidité
Matériel

= Erlenmeyers

= Burette

= Pipette graduée

= Balance analytique

= Agitateur magnétique
Réactifs

= Ethanol & 96%
= Solution d’hydroxyde de potassium dans I'éthandl )
» Phénolphtaléine : solution 10g/l dans I'éthanob&9

Mode opératoire

= Dissoudre une prise d’'essai (10g) dans 50ml d’éthan

= Ajouter quelques gouttes de la solution de phéralgime ;

= Titrer en agitant avec la solution d’hydroxyde d&ggssium jusqu’a I'apparition de la
couleur rose persistante pendant 10 secondes ;

= Déterminer le volume (V) de la solution titrée dingxyde de potassium utilisée.
Annexe 02 : Détermination de l'indice de peroxyde
Matériel

= Erlenmeyers

» Pipettes graduées
= Beéchers

= Balance analytique

=  Burette
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Réactifs

= Chloroforme.

= Acide acétique.

= Solution aqueuse saturé d’iodure de potassium eteedipde et d’iodates.
= Solution aqueuse de thiosulfate de sodium a 0.01N.

= Solution d’empois d’amidon a 1%.

Mode opératoire

= Peser 2g d’huile dans un ballon ;

= Ajouter 10ml de chloroforme ; puis 15ml d’acide taqée ;

= Additionner 1ml d’'iodure de potassium KI (solutiaqueuse saturée préparer juste avant
son emploi) ;

= Boucher aussit6t le ballon ;

= Agiter le mélange pendant 1mn, le laisser a I'derla lumiére pendant 5mn ;

= Ajouter 75ml d’eau distillée et quelques gouttesnapois d’amidon a 1%, la coloration
bleu noiratre apparait ;

= Titre liode libéré jusqu’a la décoloration commeavec la solution de thiosulfate de
sodium a 0.01N, soit V ce volume ;

= Faire en paralléle un essai a blanc sans matiasseyr,
Annexe 03 : Détermination de l'indice d'iod¢AFNOR NFT 60-203)
Matéeriel

= Erlenmeyers (ou ballons a fond plat)
= Béchers

= Balance analytique

= Pipettes

= Agitateur magnétique

= Burette
Réactifs

= Thiosulfate de sodium (0.1N)
= Empois d’amidon

* lode alcoolique (0.2N)
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» Ethanol 4 96%

Mode opératoire

= Peser 0,29 d’huile ;

= Ajourer 10 ml d’éthanol, puis 10 ml d’'iode alcoal& (0.2N), aprés 30 ml d’eau distillée ;

= Agiter vigoureusement pendant 5 min et placer ari’ale lumiere pendant 30 min
(environ) ;

= Titrer avec le thiosulfate de sodium (0.1N) jusqiapparition de coloration jaune ;

= Ajouter a la solution 1 ml de la solution d’'amidanl% pour avoir une coloration bleu
foncée ;

= Continue a titrer la solution par le thiosulfate sodium jusqu’a la disparition de la
couleur bleue ;

= Effectuer de la méme facon un essai a blanc.
Annexe 04 : Détermination de l'indice de saponifidégon
Matériel

= Ballons

= Chauffe ballon sous réfrigérant a reflux
» Pipette

= Burette

= Balance analytique

Réactifs

= Acide chlorhydrique en solution 0,5N.
» Potasse en solution 0,5N dans l'alcool éthyliq@&%.

= Phénolphtaléine en solution a 1% dans l'alcool lajbg.

Mode opératoire

= Dans une fiole de 250ml, introduire une prise diedse 2g d’huile ;
= Ajouter 25ml de potasse alcoolique 0,5 N ;
= Adapter le réfrigérant ascendant ;

= Agiter pour dissoudre et porter a €bullition pertdén;
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= Titrer I'exces d’alcali dans la solution savonneakaude avec I'acide chlorhydrique 0,5N
en présence de phénolphtaléine en solution a 1%l@deool éthylique ;

» Faire un essai a blanc dans les mémes conditibescaption du corps gras.
|.2.Les analyses physiques

Annexe 05 : Détermination de la densité

Matériel

= Balance de précision.
» Pipette graduée de 10 ml.
= Bécher de 50ml.

Mode opératoire

= Prélever a l'aide d’'une pipette graduée 10ml déauil
= Les verser dans un bécher de 50ml de poids conpy (m

= Mettre le bécher sur la balance de précision etrretpoids de I'échantillon d’huile @gh;
Refaire la méme expérience avec de I'eau distitéeoter le poids (@)..

Annexe 06 : Détermination de I'humidité

Matériel

= Balance analytique avec précision de 0.0001g.
= Béchers.
= Etuve isotherme & 103+2°C.

= Dessiccateur contenant un déshydratant (le gdlide)s

Mode opératoire

= Reégler I'étuve a 103+2°C ;

= Sécher un bécher en verre, le refroidir dans umsiclesteur puis le peser (soit 50N
poids) ;

= Peser 5g d’huile dans ce bécher (saisan poids) ;

= Placer le bécher contenant I'échantillon dans Vétpendant 1heure ;
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Sortir le bécher, le refroidir dans le dessiccatetupeser une autre fois le bécher avec le
résidu (soit mason poids) ;

Annexes 07 : Détermination de la viscosité
Matériel

= Viscosimeétre a bille
=  Chronométre

Mode opératoire

= Remplir le viscosimetre a bille de I'huile a anays

= Vérifier 'absence des bulles d’air a I'intérieus discosimétre ;

= Chronométrer le temps nécessaire pour que lathaNerse les deux traits indiqués sur le
viscosimetre.

Annexe 08 : Mesure des composes polaires totaux
Matériel

» Plaque chauffante
= Bain marine
= Testo 270

Mode opératoire

= Chauffer les échantillons d’huiles a une tempéeatwmprise entre 40 et 210°C ;

= Allumer l'appareil, et plonger le capteur de catudans I'huile chaude de telle fagon que
les trous d’aération soient compléetements couverts

= Tenir le Testo 270dans I'huile a un angle d’envid®&iC afin I'air puisse s’échapper ;

= Lalecture de pourcentage en PCT est notée aldadisaéion de la température qui

s'affiche en paralléle (environ 5 secondes).
Annexe 09 : Détermination de la teneur en composg@fénoliques
Matériel

= Tubes a essai
= Pipettes et micro- pipettes
= Béchers

= Balance analytique
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Spectrophotomeétre

Réactifs

Hexane

Solution méthanol/eau (5/95)

Eau distillée

folin cioalteu

Solution de bicarbonate de sodium a 35%

Acide gallique

Mode opératoire

Préparation de la gamme étalon de I'acide gallique

Préparer une solution mére d'acide gallique : 1nmride gallique dans 100ml de

MeOH/eau (5/95) ;

Préparer a partir de la solution mere, des solstidiuées de 5ml aux concentrations
suivantes : 8mg/l ; 6mg/l ; 4mg/l ; 2mgl/l ;

Ajouter a chaque solution 0.5ml folin ciocalteuidser reposer 3min ;

Ajouter 1ml de bicarbonate de sodium (35%). Aggie€ompléter avec MeOH/eau (5/95)
jusqu'a 25ml ;

Laisser 1h a I'obscurité. Ensuite mesurer I'absoeceaa 725nm ;

Réaliser en paralléle un essai a blanc.

Dosage des composés phénoliques dans I'huile

Peser 2.5g d’huile, ajouter 5ml d’hexane et Smiedsolution MeOH/eau (5/95) ;

Agiter vigoureusement pendant 2min et laisser gepdmin jusqu’a la séparation de
deux phases ;

Récupérer 0.5ml de la phase aqueuse, la diluer4dl&nd de MeOH/eau (5/95) ;
Ajouter0.5ml de réactif de folin cioalteu, 1ml biearbonate de sodium et compléter avec
MeOH/eau (5/95) jusqu’a 25ml ;

Laisser reposer 1h a I'abri de la lumiére ;

Mesurer I'absorbance a 725 nm.



L’'analyse statistique

Annexe 10 :Analyse de la variance de I'acidité.
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S.CE DDL C.M. TESTF| PROBA E.T| C.V,
VAR.TOTALE 0,956 35 0,027
VAR.FACTEUR 1 0,02 2 0,01 1,749 0,20094
VAR.FACTEUR 2 0,799 5 0,16 28,136 0
VAR.INTER F1*2 0,035 10 0,004 0,625 0,77508
VAR.RESIDUELLE | 0,102 18 0,006 0,07512,25%
1

Annexe 11 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de l'acidité

FACTEUR 2 : letemps

F2 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

6.0 8h 0,829

5.0 6h 0,734 B

4.0 4h 0,64 C

3.0 2h 0,621 C

2.0 0,5h 0,49 D

1.0 Oh 0,377 E
Annexe 12 :Analyse de la variance de l'indice de peroxyde.

S.CE DDL C.M. TESTF| PROBA E.T. CV

VAR.TOTALE 497,056 35 14,202
VAR.FACTEUR 1 45,264 2 22,632 60,352 0
VAR.FACTEUR 2 | 381,639 5 76,328 203,541 0
VAR.INTER F1*2 63,403 10 6,34 16,907 0
VAR.RESIDUELLE 6,75 18 0,375 0,612 7,55¢
1

Annexe 13 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de l'indice peroxyde

FACTEUR 1 : la maque

F1 MOYENNES GROUPES HOMOGENES
LIBELLES

1.0 elio 9,333 A

3.0 LaBelle 8,375 B

2.0 Oléor 6,625 C
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FACTEUR 2 : letemps

F2 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

4.0 4h 11,083 A

5.0 6h 10,833 A B

6.0 8h 10,167 B

3.0 2h 8,667 C

2.0 0.5h 6 D

1.0 Oh 1,917 E
INTER F1*2 : marques-temps
F1 F2 | LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 4.0 elio 4h 13,5 A
3.0 4.0| LaBelle 4h 12 B
3.0 5.0/ LaBelle 6h 11,5 B C
3.0 6.0| LaBelle 8h 11 B C D
1.0 3.0 elio 2h 11 B C D
1.0 5.0 elio 6h 10,5 B C D
2.0 5.0 Oléor 6h 10,5 B C D
1.0 6.0 elio 8h 7,5 B C D
3.0 3.0| LaBelle 2h 9,75 C D
2.0 6.0/ Oléor 8h 9,5 C D
1.0 2.0 elio 0.5h 9,25 D
2.0 4.0 Oléor 4h 7,75 E
2.0 3.0 Oléor 2h 5,25 F

LaBelle F
3.0 2.0]/ 0.5h 4,5
2.0 2.0/ Oléor 0.5h 4,25 F
20 1.0 Oléor Oh 2,5 G
1.0 1.0 elio Oh 1,75 G
3.0 1.0| LaBelle Oh 15 G
Annexe 14 :Analyse de la variance de I'indice d'iode
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.Vv.

VAR.TOTALE 357,326 35 10,209
VAR.FACTEUR1 | 11,308 2 5,654 16,399 0,000
VAR.FACTEUR 2 240,606 5 48,121 139,574 0
VAR.INTER F1*2 99,207 10 9,921 28,775 0
VAR.RESIDUELLE | 6,206 18 0,345 0,587 0,509
1




Annexe 15 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de l'indice atie

FACTEUR 1 : la maque

Annexes

F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPESHOMOGENES

3.0 LaBelle 118,762 A

2.0 Oléor 117,806 B

1.0 elio 117,431 B
FACTEUR 2 : letemps

F2 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

1.0 Oh 121,498 A

2.0 0.5h 120,343 B

3.0 2h 119,181 C

4.0 4h 117,286 D

5.0 6h 115,374 E

6.0 8h 114,316 F
INTER F1*2 : marques-temps
F1 F2 LIBELLES| MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 1.0 elio0Oh 122,459 A
1.0 2.0 elio 0,5h 122,142 A B
3.0 1.0| LaBelle Oh 121,507 A B
1.0 3.0 elio 2h 120,873 A B
2.0 1.0 Oléor Oh 120,555 B
3.0 2.0| LaBelle 0.5h 120,555 B
3.0 3.0| LaBelle 2h 118,969 C
2.0 2.0| Oléor 0.5h 118,335 C D
3.0 40| LaBelle 4h 117,7 C D E
3.0 5.0| LaBelle 6h 117,7 C D E
2.0 3.0 Oléor 2h 117,7 C D E
2.0 4.0 Oléor 4h 117,383 C D E
2.0 5.0 Oléor 6h 117,066 C D E
1.0 4.0 elio 4h 116,759 D E
3.0 6.0| LaBelle 8h 116,114 E
2.0 6.0 Oléor 8h 115,797 E
1.0 5.0 elio 6h 111,355 F
1.0 6.0 elio 8h 111,038 F
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Annexe 16 :Analyse de la variance de l'indice de saponifarati

S.C.E DDL C.M. TESTF| PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 2860,045( 35 81,716
VAR.FACTEUR 1 651,403 2 325,701 229,268 0
VAR.FACTEUR 2 1951,951 5 390,39 274,804 0
VAR.INTER F1*2 231,12 10 23,112 16,269 0
VAR.RESIDUELLE | 25,571 18 1,421 1,192 0,679"0
1

Annexe 17 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de I'indice skgponification.
FACTEUR 1 : lamarque

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

1.0 elio 184,078 A

2.0 Oléor 179,403 B

3.0 LaBelle 173,677 C
FACTEUR 2 : letemps

F2 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

1.0 Oh 190,974 A

2.0 0.5h 183,728 B

3.0 2h 181,858 C

4.0 4h 176,248

5.0 6h 172,742 E

6.0 8h 168,768 F

INTER F1*2 : marques-temps

F1 F2 | LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
1.0 1.0 elio Oh 192,143 A
3.0 1.0| LaBelle Oh 191,442 A
1.0 2.0 elio 0.5h 190,741 A
1.0 3.0 elio 2h 190,039 A
2.0 1.0 Oléor Oh 189,338 A
2.0 2.0| Oléor 0.5h 185,832 B
1.0 4.0 elio 4h 183,027 C
2.0 3.0 Oléor 2h 182,325 C
1.0 5.0 elio 6h 177,417 D
2.0 4.0 Oléor 4h 176,014 D
LaBelle D E
3.0 2.0| 0.5h 174,612
2.0 5.0 Oléor 6h 173,911 E F
3.0 3.0| LaBelle 2h 173,209 E F
1.0 6.0 elio 8h 171,105 F G
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3.0 40| LaBelle 4h 169,703 G H

2.0 6.0 Oléor 8h 169,002 G H I
3.0 5.0| LaBelle 6h 166,898 H I
3.0 6.0 | LaBelle 8h 166,197 I

Annexe 18 :Analyse de la variance de la densité

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E. T C.V,

VAR.TOTALE 0,007 35 0
VAR.FACTEUR 1 0 2 0 0,647 0,53993
VAR.FACTEUR 2 0,004 5 0,001 7,978 0,00044
VAR.INTER F1*2 0,002 10 0 2,143 0,07642
VAR.RESIDUELLE 0,002 18 0 0,01 1,08%
1
Annexe 19 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de la densité
FACTEUR 2 : letemps

F2 MOYENNES GROUPES HOMOGENES

LIBELLES

6.0 8h 0,899 A

2.0 0.5h 0,897 A

5.0 6h 0,889 A B

1.0 Oh 0,881 B C

4.0 4h 0,879 B C

3.0 2h 0,871 C
Annexe 20 :Analyse de la variance de la viscosité

S.CEE DDL C.M. TESTR PROBA E.T. CcVv

VAR.TOTALE 1108,395 35 31,668
VAR.FACTEUR 1 4,924 2 2,462 83,693 0
VAR.FACTEUR 2 1057,91 5 211,582 7192,03 O
VAR.INTER F1*2 45,031 10 4,503 153,07 0
VAR.RESIDUELLE 0,53 18 0,029 0,172 0,39
1
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Annexe 21 :Test de NEWMAN-KEULS au seuil = 5% de la viscosité

FACTEUR 1 : lamarque

F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPESHOMOGENES
2.0 Oléor 44,386 A
3.0 LaBelle 44,283 A
1.0 elio 43,555 B
FACTEUR 2 : letemps
F2 MOYENNES GROUPES HOMOGENES
LIBELLES
6.0 8h 54,256 A
5.0 6h 46,786 B
4.0 4h 44,562 C
3.0 2h 40,934 D
2.0 0.5h 40,137 E
1.0 Oh 37,774

INTER F1*2 : marques-temps

F1 F2 | LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 6.0 elio 8h 54,515 A
3.0 6.0/ LaBelle 8h 54,314 A
2.0 6.0 Oléor 8h 53,94 B
2.0 5.0 Oléor 6h 48,499 C
3.0 5.0/ LaBelle 6h 46,78
2.0 4.0 Oléor 4h 45,14 E
1.0 5.0 elio 6h 45,06 &
3.0 4.0/ LaBelle 4h 44,356 F
1.0 4.0 elio 4h 44,19 K
1.0 3.0 elio 2h 41,965 G
1.0 2.0 elio 0 ,5h 41 H
3.0 3.0/ LaBelle 2h 40,503
2.0 3.0 Oléor 2h 40,334
LaBelle K
3.0 2.0| 0,5h 40,053
3.0 1.0| LaBelle Oh 39,694 K L
2.0 2.0 Oléor 0,5h 39,36 L M
2.0 1.0 Oléor Oh 38,545 M
1.0 1.0 elio Oh 34,599
Annexe 22 :courbe d’étalonnage pour le dosage des compogé®iues.
ppm 0 20 40 60 80 100
concentration 0 0.058 0,097 0,154 0,216 0,263
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Annexe 23 :Evolution de l'indice de peroxyde en fonction dmps de chauffage
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:Evolution de l'indice d’iode en fonction du temghs chauffage
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Annexe 25:Evolution de 'indice de saponification en fonetidu temps de chauffage
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Résumé

Comprendre le processus de détérioration des halileentaires végétales durant les
cycles de chauffage a des températures de fritlB9°C) est une préoccupation de
nombreuses recherches scientifiques a cause desligwliées a la toxicité des produits
d’oxydation des acides gras polyinsaturés contdaus les huiles utilisées en friture.

L'objectif de notre étude expérimeatatait d’évaluer le degré de résistance ou
sensibilité aux réactions thermiques et oxydatedrois huiles végétales au cours de leur
chauffage a une température de 180°C pendant &heQes huiles sont disponibles sur le
marcheé ; elles portent les noms commerciaux swsvaqielio », « LaBelle » et « Oléor ».

Les taux de composés polaires, conssdéomme critére de stabilité des huiles de
fritures, sont largement supérieurs a la limit&épar les organismes internationaux et qui est
de 25%.Le maximum enregistré par nos huiles sa@peaivement de : 32 ; 31 et 31% pour
« elio », « LaBelle » et « Oléor » aprés 8 heuseraitement thermique.

Il est important aussi de signaler glicidité de nos huiles atteint des valeurs de
0,735; 0,904 et 0,848 % respectivement pour «glioLaBelle » et « Oléor » aprés 8
heures, ces dernieres dépassent la norme algériNAal169-1990),qui exige une valeur
d’acidité inférieure a 0.20%.

Mots clés: Les huiles végétales ; chauffage ; détérioratioésistance ; température de
friture, composés polaires.

Abstract

Understanding the process of deterionatif vegetable oils during heating cycles at
frying temperatures (180 ° C) is a concern of manientific researches because of the
toxicities linked to the toxicity of the oxidatigoroducts of the polyunsaturated fatty acids
contained in oils used in frying.

The objective of our experimental studgswo evaluate the degree of resistance to the
thermal and oxidative reactions of three vegetallkeduring heating for 8 hours. These oils
are available on the market; they bear the follgwirade names: "La Belle", "Oléor" and
"elio”.

The levels of polar compounds,considireded criterion of stability of frying oils,are
well above the limit fixed by the international argzations and that is 25%.The maximum
recorded by our oils are respectively 32;31 and 8d®%elio”, “LaBelle” and “Oléor” after 8
hours of heat treatement.

It is also important to note that the &gidf our oils reaches values of 0,735;0,904 and
0,848% respectively for elio LaBelle and Oléor af& hours,these exceed the Algerian
standard(NA-1169-1990),which requires an acid valfdess than 0.20%.

Key words: Vegetable oils; heating; deterioration ; resiséanitying temperature, polar
compounds.



