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Introduction géneérale

Introduction générale

Les huiles végetales jouent un r6le important dans I’alimentation de 1’Homme
(CUVELLIER et MAILLARD, 2012). Elles sont consommeées directement a 1’état vierge ou
aprés raffinage, ou indirectement via de nombreux produits de 1’industrie agroalimentaire.

Elles sont constituées principalement de triglycérides a (plus de 95%), elles peuvent
¢galement contenir des vitamines liposolubles et lorsqu’elles ne sont pas raffinées, des
phytostérols, des pigments naturels et des phospholipides. D’un point de vue nutritionnel, les
lipides ont été longtemps considérés surtout pour leur fort apport énergétique; et du coté
technologique, elles participent a la structure des aliments et leurs qualités sensorielles
(GENOT et MICHALSKI, 2010).

L’oxydation des lipides est la cause la plus majeure de dégradation des aliments lors de
leurs fabrications et de leurs conservations. Elle affecte les acides gras insaturés présents dans
les huiles, les graisses ou les lipides de structure. La conséquence la plus perceptible de
I’oxydation des lipides est 1’apparition d’odeurs et de flaveurs désagréables souvent qualifié¢es
de rance, ces odeurs qui conduisent souvent au rejet de 1’aliment par le consommateur sont
liées a la formation de composés volatils aux seuils de détection olfactive trés basse
(VILLIERE et GENOT, 2006).

Avec la forte consommation des huiles végétales, les conditions de commercialisation des
produits alimentaires aussi bien chez les grossistes que les détaillants, sont laissées a
I’appréciation de chaque commergant sans aucune information ni contrdle. Aussi, des produits
alimentaires sont souvent exposés au soleil, a la poussiere et a I’humidité sans aucune
protection possible ne soit prise ; c’est le cas des bouteilles d’huiles alimentaires exposées
directement au soleil et a hautes températures.

C’est a ce contexte que s’inscrit notre étude, nous nous sommes fixés comme objectif
I’évaluation du niveau d’altération d’une huiles largement consommées en Algérie lors de
son exposition au soleil. Des échantillons de 1’huile de marque : « elio » (100% soja) sont

maintenues au soleil pendant 75 jours (du 10 mars au 28 juin).
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Synthése bibliographiques

I. Corps gras
I.1. Géneralités

I.1.1. Définition

Les corps gras (CG) sont généeralement définis comme des molécules naturelles qui
ont en commun la propriété d’étre solubles dans les solvants organiques tels que le
chloroforme, 1’hexane, le benzéne, 1’éther éthylique et le méthanol et insolubles dans I’eau
(WERNER et al, 2010).

Un CG (huile ou graisse) est composé d’une grande variété de constituants ; les
triglycérides (TG) sont trés largement majoritaires (95-99%). D’autres constituants sont
naturellement présents en plus faible quantité (MORIN et al, 2012).

Les CG sont appelés « Huile » lorsgu'ils sont liquides a la température ambiante et «
Graisse », suivie de l'indication animale ou végétale selon I'origine de I'extraction, lorsqu'ils
sont solides (concrets) a la température de 15°C. Les huiles sont plus riches en acides gras
insaturés(AGI) que les graisses (OLLIVIER, 2015).

I.1.2. Composition

Un CG est une substance composée de molécules ayant des propriétés hydrophobes.
Les CG sont majoritairement composés de TG. Les autres composants forment ce que I'on
appelle I'« insaponifiable ».

I.1.2.2. Composes majeurs
I.1.2.1.1. Glycérides

Les glycérides (figure 1) sont des lipides simples aussi appelés graisses. Ce sont des
esters du glycérol et d’AG (un, deux ou trois AG).Les TG sont les constituants principaux des
graisses animales et des huiles végétales (plus de 95%). Les monoglycérides et les
diglycérides sont beaucoup moins abondants que les TG. (EL ATYQY, 2010).
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Figure 1: représentation des molécules de glycérol et des glycérides (GRAILLE, 2003).
l.1.2.12. Acide gras

Les AG sont des acides carboxyliques a chaines aliphatiques hydrophobes (figure 2).
Ils sont peu abondants a 1’état libre. Chez les animaux et les végétaux, les AG a chaine longue
et a nombre pair, sont le plus souvent a 16 et 18 atomes de carbone (GEORGE, 2006). Les
AG peuvent étre saturés (AGS) c'est-a-dire sans aucune double liaison, mono-insaturés
(AGMI) ou polyinsaturés (AGPI) selon le nombre de doubles liaisons (CUVELIER et
MAILLARD, 2012).

Fonction carboxylique

(8]
A VAVAVAN <

R OH R= Chaine carbonée aliphatique

Figure 2: représentation de la structure d’un acide gras (EL ATYQY, 2010).

l.1.2.1.2.1. Acides gras saturés

Les acides gras satures (AGS) sont formés de chaines linéaires avec des liaisons
simples. Ce sont les plus répandus dans la nature. Leurs réactions se limitent aux réactions de
la fonction carboxylique (JAMMES, 2007).

Comme tous les AG naturels, les AGS ont presque toujours un nombre pair de C et
ont pour formule générale : CH3(CH,) nCOOH, « n » étant le plus souvent compris entre 2 et
22 (LERAY, 2013). Les AGS alimentaires les plus fréquents sont 1’acide palmitique (C16 :0)

et I’acide stéarique (C18 :0), apportés surtout par les produits animaux et I’huile de palme.
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l.1.2.1.2.2. Acides gras insaturés

Ils peuvent présenter une ou plusieurs doubles liaisons (figure 3), ils sont mono
insaturés ou poly insaturées (NAUDET, 1992). L’insaturation augmente «lI’encombrement» de
la chaine carbonée, Voila pourquoi les AGI (avec des doubles liaisons ou insaturations)
donnent des CG liquides, « les huiles » (MENDY, 2016).

Double liaison

II—| H H ll—r H - H
| | | |
—_—cC—CcC—C —C — — C— C=C — C —
| | | | | | | |
I H H H H H H H
Saturé INnsaturs

Figure 3 : représentation de la structure d’un acide gras saturé et insaturé.

I.1.2.2. Composés mineurs

La fraction insaponifiable représente en général 2 a 10 % des CG. Elle est constituée
d’un ensemble de familles de composés chimiques (hydrocarbures, tocophérols, tocotriénols,
phytostéroides, composés phénoliques,) mais aussi de pigments comme les caroténoides qui
peuvent avoir un pouvoir antioxydant (PAGES et MORIN, 2012). Ces composés ont plusieurs
roles, certains peuvent étre responsables de la couleur, de I'odeur de I'huile, avoir une activité
vitaminique, d’autres peuvent intervenir dans la conservation des CG (OLLIVIER et
ARTAUD., 2015).

La figure 4 fait référence a I’ensemble des constituants des CG.
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Figure 4 : Composition panoramique des corps gras et importance relative des principales

classes de composés (ITERG).
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I.1.3. Classification
On peut classer les CG selon plusieurs criteres :

Classification selon I’origine (Tableau 1), Classification selon leur consistance a la
température ambiante (Tableau I1), Classification selon leur role physiologique (Tableau I11),
Classification selon I’analyse élémentaire (Tableau V), Classification selon la propriété de

saponification (Tableau V).

Tableau I : Classification des corps gras selon leur origine (FREDOT, 2005).

Origine Corps gras

Animale Beurre; créme; graisse de beeuf (suif); saindoux; shortening
(graisses raffinées et hydrogénées) ; huiles des animaux marins.

Végétale Huiles pour assaisonnement et friture ; margarines végétales ;

végétalienne (huile de coprah hydrogeneée).

Mixte Margarines standards a base d'huiles végétales et de graisses de

poisson ; margarines et Shortening pour patisseries.

Tableau Il : Classification des corps gras selon leur consistance a T° ambiante (FREDOT,

2005).

Etat CG

CG fluides Huiles d'Arachide; huile de Colza; huile de Soja ; huile de
Carthame; huile de Coton; huile de Germe de mais; huile de
Pépins de raisin; huile de Noix; huile de Noisette; huile
d’Amande douce.

CG concrets ou solide Huile de palme et de palmiste; huile de coprah ; margarines
vegétales; beurre ; saindoux ; graisse de bceuf, d'oie, de
canard; shortening.
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Tableau 111 : Classification des corps gras selon leur fonction (MASSON, 2002).

Lipides de structure Lipides de réserve Lipides ayant une activité
biologique

* Phospholipides ; « Triglyceérides. » Hormones stéroidiennes ;

« cholesterol. « vitamine liposoluble.

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

Lipides simples Lipides complexes

(composés de C.H.O) (composés de C, H, O, P, N et S)

« Acides gras acylglycerol; | Glycerophospholipides : sphingolipides :
stérides; Cerides. acide phosphatidique ; céramides ;
* phosphatidyl-choline ; sphingophospholipides ;

* phosphatidylethanolamine ;  glycosphingolipides ;

* phosphatidylserine.

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

Lipides saponifiables Lipides non saponifiables
Acylglycerol; phospholipides; cires; Hydrocarbures ; pigments ; stérols ;
stérides ; cutine. vitamines liposolubles.
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Tableau VI : Propriétés des corps gras.

Parameétres physico-
Chimiques

Caractéristiques

Références

Etat naturel et aspect

- Solide ou liquide, cela dépend du
nombre de carbone et
d’instauration qu’il contient

DENISE, (1982)

Solubilite

- Diminue avec la longueur de la
chaine hydrocarbonée et augmente
avec I’insaturation pour une
température (TeC) donnée

TOUISOT, (1974)

Densité

- Dépend de la composition
chimique, et de la température.
-Augmente avec [’augmentation
d’indice d’iode et indice de
saponification

FRANCOIS, (1974)

BENNANIBA, (2003)

Viscosité

-Dépend de la composition
chimique et de la Température
-Augmente avec [’augmentation
du poids moléculaires et diminue
avec  l’augmentation de la
Température.

KARLESKIND, (1992)

Point de fusion (point de
solidification)

-Permet d’apprécier le degré de
pureteé.

-S’¢éléve avec la longueur de la
chaine hydrocarbonée dans le cas
AGS et s’abaisse avec le nombre
de doubles liaisons pour AGIS.

KESSOUS, (1993) ;
GRAILLE, (2003)

Indice d’iode -

-Permet de calculer I’insaturation
totale de la graisse.

Indice de peroxyde

- Renseigne sur le degré
d’oxydation et le nombre d’AG
constituants le CG a analyser.

FRANCOIS, (1974)

Indice d’acide

- Permet la neutralisation des CG.

Insaponifiable

- Caractérise un corps gras grace a
sa constitution (colorants
caroténoides, chlorophylle,
stérols, tocophérols et divers
alcools aliphatiques ou cyclique)

DEBRUYNE, (1999)
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I.1.5.R0bles des corps gras

Les CG alimentaires constituent un élément nutritif indispensable chez ’Homme et ce,
en raison des diverses propriétés biologiques qu’ils possédent. Ces propriétés sont
essentiellement des sources d’énergie, de vitamines, d’AGE et d’¢éléments de structure
cellulaire (KARLESKIND, 1992).
I.15.1. ROle biologique

Selon TOUITOU (2005), les matieres grasse(MG) font partie des constituants
membranaires, des réserves d’énergie pour la cellule et sont des précurseurs des stéroides, des
vitamines liposolubles et des prostaglandines.
I.15.2. ROle nutritionnel

La fraction lipidique constitue une part importante de la ration alimentaire tant par son
apport énergétique que par sa fourniture en acide gras essentiel (AGE) et une vitamine
liposolubles A, D, K, essentiellement la vitamine E qui joue un role antioxydant. Elle
participe également aux caractéristiques organoleptiques des produits qui les contiennent tant
au niveau de la texture que de I’arome (JEANTET et al., 2006).

I.15.3. R6le organoleptique

La fraction lipidique est un agent de texture dans la préparation des pates brisées,
feuilletées sablées ou dans la garniture des préparations culinaires. Ils augmentent 1’appétence
des aliments (CG tartinables et huiles fluides pour assaisonnement) et se présentent comme un
support d’ardmes ou précurseurs des molécules aromatiques (VIERLING, 2003).
I.15.4. ROle technologique

IIs constituent un milieu de conservation contre les bactéries aérobies, un fluide
caloporteur ou vecteur de chaleur dans la cuisson des aliments notamment la friture et un
agent émulsifiant (DIEFFENBACHER et al., 2000).
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I. Huiles végetales
I1.1. Définition

L’huile est utilisée depuis des siecles, bien que les MG grasses utilisées par I’homme
proviennent de la graisse fondue des animaux. La premiére utilisation de I’huile n’avait pas de
vocations alimentaires, il s’agissait bien souvent de combustible servant a I’éclairage.

Une huile est une substance organique insoluble dans I’eau ; elle est formée
essentiellement de TG, c’est-a-dire d’ester glycérolique des AG (KARLESKIND, 1992) On les
différencie généralement par leur point de fusion ; les huiles sont liquides a 15°C, tandis que
les MG sont plus ou moins solides a cette température (LECERF, 2011). Les huiles
proviennent soit des fruits (olive et palme), soit des graines oléagineuses (arachide, soja,
tournesol, etc.) (APFELBAUM et al., 2009).

Les huiles peuvent étre obtenues apres lavage et broyage, par des procédés mécaniques
(trituration) mettant en jeux de fortes pressions et éventuellement un chauffage, ou par des
procédés chimiques (extraction a 1’aide d’un solvant comme [’hexane). L’opération
technologique dite « raffinage » permet d’éliminer les produits indésirables qui peuvent se

trouver dans la matiére brute extraite (MAZOYER, 2002).

I1.2.Types d’huiles

De nombreux huiles végétales sont disponibles sur le marché, parmi elles, on cite : les
huiles saturées, dans lesquelles on trouve les huiles de coprah, de palme et de palmiste ; les
huiles semi-siccatives, les plus abondantes avec les huiles, d’olive, d’arachide, de purghére,
de colza, moyennement visqueuses, et les huiles de tournesol, soja, mais, coton, carthame,
plus fluides ; les huiles siccatives comprenant les chaines carbonées les plus longues, telle que
I’huile de lin et les huiles de poisson (APFELBAUM et ROMON, 2004).

I1.3.Definition de quelques huiles

Selon le codex alimentarius (1993), les huiles végétales comestibles sont des denrées
alimentaires qui se composent essentiellement de glycérides d’AG exclusivement d’origine
végétale. Elles peuvent contenir en faible quantité d’autres lipides comme les phosphatides,
des constituants insaponifiables et les acides gras libres (AGL) naturellement présents dans
’huile.

Les huiles vierges sont obtenues exclusivement au moyen des procédés mécaniques

notamment des traitements thermiques. Elles peuvent étre purifiées uniquement par lavage a
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I’eau, décantation, filtrage et centrifugation. Enfin, les huiles pressées a froid sont obtenues,
sans modification de 1’huile, exclusivement par des procédés mécaniques, sans utilisation de
procedés thermiques. Elles peuvent avoir été purifiées uniquement par lavage a 1’eau,

décantation, filtrage et centrifugation.

I1.4.Marché mondial des oléagineux

I1.4.1.Production des huiles végétales dans le monde

Le marché mondial des oléagineux connait un développement spectaculaire au niveau
de la production des graines, des huiles et des tourteaux que des échanges mondiaux. Le
terme « oléagineux » désigne un ensemble de produits agricoles qui, une fois transformés ou
triturés, donnent des huiles qui sont recherchées sur tous les marchés mondiaux. Le soja
(Glycine max L. Merill) est une plante appartenant a la famille des légumineuses ; sa teneur
en huile est de 20-22%.

Selon [’OIL WORLD (2004), le soja représente 70% de la production mondiale des
sept principales cultures oléagineuses : soja, coton, arachide, tournesol, canola/colza, coprah
et graine de palmiste. Le tournesol (Helianthus annus) appartient a la famille des composées.
La teneur en huile des différentes variétés varie de 40 a 60%. Le tournesol représente 7% de
la production mondiale des graines oléagineuses (4°™ rang) (ANONYME, 2011).

Les principaux pays producteurs de 1’huile de soja sont les Etats-Unis, le Brésil et
I’ Argentine ; Les producteurs de tournesol sont la Russie, I’Ukraine et 1’ Argentine. Selon les
statistiques de I’'USDA et la FAOSTAT, la production mondiale de graines oléagineuses se
caractérise par une reprise de la croissance durant la compagne 2009/2010. La production
totale a augmenté de plus de 8,2% par rapport a la compagne précédente et a enregistré un
nouveau record de 440,5 millions de tonnes. La compagne 2009/2010 traduit une hausse de la
production mondiale des huiles /MG de 5,2% par rapport a la compagne 2008/2009.

I1.5. Déférentes huiles végetales
I1.5.1.Huile de soja
11.5.1.1.0rigine

La plante de soja est considérée comme une des plus anciennes plantes cultivées. Le
soja, aussi appelé pois chinois ou haricots oléagineux est une plante annuelle de la famille des
Fabacées, originaire d’Asie de I’est. Sa culture s’est longtemps limitée a la Chine mais elle

s’est peu a peu étendue a d’autres pays jusqu’a devenir une des principales cultures aux Etats-
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Unis, au Brésil, Argentine, en Chine, en Inde et en Corée. Elle peut étre cultivée dans toutes
les régions chaudes et froides. Le soja a été introduit en Afrique a la fin de 19°™ siecle, et est
répandu a travers tous les continents (GERMAIN, 2017).

La plante (figure 5) est annuelle, herbacée, dressée, et peut atteindre une hauteur de
1,5 metres (RASOLOHERY, 2007).

Figure 5: plante du soja Figure 6: gousses verte de soja

Le grain de soja (figure 7) se compose de quatre éléments : graine entiere, I’enveloppe et
le germe. La qualité des protéines est idéale en termes de profil d’acides aminés et de
digestibilité (HUBERT, 2006). Elles sont constituées principalement de globulines (90% des

protéines et 36% du poids de la graine).

Figure 7 : graines de soja.

La graine de soja contient aussi des glucides non structuraux, pour environ 10% du poids de

grain, avec principalement des sucres solubles (sucrose, ...) et peu d’amidon (moins de 3% du

poids des grains) (POUZET, 1992).
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I1.5.1.2. Définition

L’huile de soja est fluide et d’une couleur jaune plus ou moins foncé suivant la nature
des graines et les procédés d’extraction. Fraiche, elle a une saveur assez prononcée d’haricot
qui s’attenue peu a peu. Elle est riche en AGPI et notamment en AGE, a-linolénique dont
I’organisme de ’Homme est incapable de synthétiser.

Sa richesse en lécithine la rend précieuse pour la reconstitution des cellules nerveuses
et cérébrales ; sa bonne digestibilité en fait une bonne remplagante de 1’huile d’olive pour
ceux qui ne peuvent la tolérer. L'huile de soja supporte une chaleur jusqua 177-200°C
(COSSUT et al., 2002).

11.5.1.3. Composition
Les TG constituent plus de 95% des composeés lipidiques de 1’huile de soja, les autres
composeés sont les phospholipides et les diacylglycerols (KARLESKING, 1992).
L’huile de soja est peu colorée et d’un gott caractéristique. Elle renferme 80% d’AGI,
particulierement 1’acide linoléique (50-62%) et a- linolénique (4-10%), et donc pauvre en
AGS 15%. La présence de I’acide a-linolénique fait souvent classer 1’huile de soja dans le

groupe des huiles siccatives (ADRIANE et al., 2003 ; LERAY, 2013).

I1.5.1.4.Caractéristiques physico-chimiques

Elles sont représentées dans le tableau VII.
Tableau V11 : Caractéristiques physico-chimiques de I’huile de soja (CODEX STAN, 1999).

Caractéristiques Valeurs

Densité relative (x°C/eau a 20°C) 0,919-0,92
Indice de réfraction (ND 40°C) 1,466-1,470
Indice d’iode (g d’iode/ 100g huile) 124-139
Indice de saponification (mg de KOH/100g 189-195
d’huile)

Insaponifiable (g/kg) <15
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11.5.1.5. Intérét nutritionnel de I’huile de soja

L’huile de soja est une huile 100% végétale, riche en AGE et pauvre en cholestérol.
C’est une huile de table excellente par sa teneur en acide linoléique qui la rend fragile a la
chaleur. C’est une bonne source de vitamines ; elle est naturellement protégée de 1’oxydation
grace a la vitamine E qu’elle contient (POISSON et NACRE, 2003). Elle est adoucissante, anti
eczémateuse et protége I’épiderme (LABOURET, 2005). L’huile de soja offre une
combinaison unique de deux AG, en I’occurrence les w3 et w6 qui ont un effet bénéfique sur
la santé cardiovasculaire (JOTTERAND et al., 2007).

I1.5.2. Huile de tournesol

I1.5.2.1. Définition

L’huile de tournesol est extraite des graines d’Helianthus annus (figure 8). Elle
possede des qualités gustatives et une valeur alimentaire qui lui permettent de tenir une place
de choix parmi les autres huiles de grande consommation (MOHAMED, 2007 ; POIANA et
al., 2009).

L’huile de tournesol est de couleur jaune citron, limpide, de saveur douce et d’odeur
légére et agréable (DRONNE, 2001). Apres traitement, on obtient une huile claire sans goGt
particulier, classée dans la classe des huiles hautement polyinsaturées. Elle est sensible a la
chaleur ; elle ne peut étre chauffée a plus de 180°C ni pour un temps prolongé (WIBOUT,
1986).

Figure 8: grains de tournesol.
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I1.5.2.2. Composition

Comme toutes les huiles végétales, I’huile de tournesol est composée essentiellement
de TG (98 a 99%) et d’une faible proportion de substances diverses regroupées sous le terme
de fraction insaponifiable (cires, tocophérols, stérols) (KARLESKING, 1992). La teneur en
AG varie selon le climat : aux conditions tempérées, on trouve jusqu’a 70% d’acide linoléique
et 20% d’acide oléique, tandis que sous climat plus chaud, il y a jusqu’a 80% d’acide oléique
et seulement 13% d’AGPI essentiellement ’acide linoléique, elles contiennent peu d’acide

linolénique qui devient amer quand elle est trop chaufféee (VANDER VOSSEN et al., 2007).

I1.5.2.3. Caractéristiques physico-chimiques
Les caractéristiques de 1’huile de tournesol sont présentées dans le tableau VIIIL.

Tableau VIII : Les principales caractéristiques physicochimiques de 1’huile de tournesol

(CODEX STAN, 1999).

Huile de tournesol Huile de tournesol
Caractéristiques Huile de tournesol | (a forte teneur en (a teneur moyenne

acide oléique) en acide oléique
Densité relative 0,918-0,923 0,909-0,915 0,914-0,916
(x°Cleau a 20°C)

x=25°C

Indice de réfraction 1,461-1,468 1,467-1,471a25°C | 1,461-1,471a25°C
(ND 40°C)
Indice d’iode (g 118-141 78-90 94-122
d’iode/100g huile)
Indice de 188-194 182-194 190-191
saponification
(mg KOH/ g d’huile)
Insaponifiable (g/kg) <15 <15 <15
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I1.5.3. Huile de mais

I15.3.1. Définition

L’huile de mais, de premicre pression a froid, est assez visqueuse, de couleur jaune
clair a jaune brun, a saveur et odeur de grain (quand elle est fraiche). Elle est riche en AGPI

(Série linoléique) et peut servir a la friture comme a I'assaisonnement (COSSUT, 2002).

I1.5.3.2. Composition

L’huile de germe de mais est riche en vitamine A, E et K. Elle contient principalement
les AGPI (53%) dont une forte teneur en acide linoléique (55-62%), ainsi que 34% d’AGMI
et 13% d’AGS (BUCHLER, 2001).

11.3.3.3. Caractéristiques physico-chimiques

Elles sont représentées dans le tableau IX

Tableau IX : Caractéristiques physico-chimiques de I’huile de mais (CODEX STAN, 1999).

Caractéristiques Valeurs

Densité relative (x°C/eau a 20°C) 0,917-0,925
Indice de réfraction (ND 40°C) 1,465-1,468
Indice d’iode (g d’iode/ 100g huile) 103-135
Indice de saponification (mg de KOH/100g 187-195
d’huile)

Insaponifiable (g/kg) <28
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I11. Altération des huiles végétales

L’altération des huiles alimentaires constitue un probléme majeur en industrie des
CG. En effet, il est évident que 1’oxydation des huiles conduit en général a des conséquences
indésirables en portant préjudice aux qualités organoleptiques, nutritionnelles et dans des
conditions extrémes, des substances toxiques peuvent se former. Ces altérations peuvent

causer des pertes considérables tant sur le plan alimentaire que sur le plan économique.

I11.1. Altération biologique

Les huiles végétales sont peu altérées par les micro-organismes ; elles subissent
surtout des changements physico-chimiques. Cependant, les germes lipolytiques peuvent
parfois participer a des phénoménes d’hydrolyse et d’oxydation, pourtant le controle

microbiologique des huiles est rarement appliqué (GUIRAUD, 2003).

I11.2. Altération chimique

I11.2.1. Acidification

L’acidification résulte de 1’hydrolyse d’un, deux ou trois liaisons esters. L hydrolyse
d’aprés ADRIANE et al (2003), peut étre de nature enzymatique (action des lipases en
présence d’une humidité suffisante) ou chimique (acide ou basique) et elle conduit a la
formation AGL et de glycérides partiels. Ce phénoméne ne s’observe pratiquement jamais sur
les huiles raffinées car les enzymes responsables sont éliminées au cours de raffinage, il peut
cependant intervenir sur les huiles brutes et sur les huiles de friture (ALUYOR et ORIJEU,
2008). Les résidus issus de ces dernieres sont responsables des principaux changements de
got et d’odeur (VITRAC et al, 2003).
I11.2.2. Polymérisation

Les réactions de polymérisation des AGI et de leurs glycérides ne se produisent que
sous l’effet de T° ¢levées. Ces réactions produisent des réarrangements inter et intra
moléculaires qui sensibilisent 1’huile chauffée a 1’oxydation et conduisent a 1’augmentation de
la viscosité apparente des huiles. Des composés semblables a des résines peuvent alors
mousser a la surface du bain de friture et sur les parois (VITRAC et al, 2003).
I11.2.3. Isomérisation

A des températures élevées (au-dessus de 200°C), les doubles liaisons des AGPI sont
susceptibles de subir des réactions d’isomérisation en formant le plus souvent des systémes

conjugués. Les doubles liaisons qui ont migré prennent alors la configuration géométrique
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trans (plus stable que la forme cis) ; Cette réaction intervient géneralement au cours de la
désodorisation des huiles vegétales (POKORNY, 2003).
I11.2.4. Oxydation

D’aprés DRIDI (2016), le rancissement oxydatif des AG est un phénomene chimique,
spontané, evolutif, irréversible et altératif. Il peut entrainer deux conséquences majeures : la
dégradation des qualités nutritionnelles, sensorielles et physiques des aliments d’une part et
le développement de plusieurs pathologies, telles que des désordres intestinaux chroniques,
I’artériosclérose, 1'athérogenése, les maladies neurodégénératives et divers types de cancer, si
les produits issus de I’oxydation sont consommés pendant longtemps d’autre part.

L’oxydation se caractérise par I’attaque des AGI portés par les molécules lipidiques,
par I’oxygene atmosphérique. Cette réaction implique : un substrat, les AGI avec des
hydrogénes en position allylique et bis-allylique (Figure 5), se trouvant généralement
estérifiés au sein des triglycérides et des phospholipides qui sont les principales classes de

lipides alimentaires, et un réactif, I’oxygene atmosphérique.

Alkyle Bis-allylique
L. —CH,—CH,—CH =CH—CH,—CH =CH—1
Allylique

Figure 9: Abstractions possibles de 1’hydrogéne des liaisons C-H allyliques et bi-allyliques
des acides gras insaturés (DRIDI, 2016).

111.2.4.1. Facteurs influencant I’oxydation

D’aprés DRIDI (2016), de nombreux facteurs sont susceptibles d’influer sur la
réaction, soit en la prévenant, soit en la favorisant. Ces facteurs peuvent étre classés en :
facteurs intrinséques : tels que la structure des lipides, la présence de molécules pro-
oxydantes (ions métalliques, enzymes) ou d’antioxydants (tocophérols, caroténoides,
composés phenoliques), et facteurs extrinséques : tels que la température, la lumiere, la
pression partielle en oxygene, D’activit¢é de 1’eau, les conditions de stockage et de
transformation.

Le tableau regroupe les principaux facteurs d’oxydation, leurs produits et conséquences.
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Tableau X : Principaux facteurs d’oxydation, leurs produits et conséquences (PRIOR,
2003 ; DILMI-BOURAS, 2004 ; SOHN et OSHIMA, 2010).

Facteurs Produits Conséquences

- Chaleur; lumiére; oxygene ; | Produits primaires : - Altération de I’odeur ;

traces métalliques; enzymes ; o
peroxydes ; hydroperoxydes. | - altération de la couleur ;

activit¢ de 1’eau; photo- . ) o A
sensibilisateurs:  déficit en Produits secondaires : - altération du godt ;

antloxydants. alcool ; acides ; aldéhydes ; | - toxicité des molécules.

cétones.

111.2.4.2. Mécanisme d’oxydation des lipides

L’oxydation lipidique peut étre, selon le milieu et les initiateurs mis en jeu, le résultat
de plusieurs voies réactionnelles (DRIDI, 2016) : I’auto-oxydation, initiée par la température,
les ions métalliques, ou les radicaux libres correspondants a des lipides déja oxydes, la photo-
oxydation, initiée par la lumiére ultra violet (UV) en présence de photosensibilisateurs,
I’oxydation enzymatique, catalysée par la lipoxygénase et la cyclooxygénase.
I11.2.42.1. Auto-oxydation

L’auto-oxydation des lipides est une réaction radicalaire en chaine auto-catalytique.
Une séquence impliquant une étape d’initiation correspondant a I’activation de la molécule
d’AG, une phase de propagation et des réactions de terminaison a été proposée pour expliquer
’autooxydation des lipides (JEANTET et al., 2006).

* Initiation

Elle correspond a la formation des radicaux libres (R°). En présence d’un initiateur (I),
les lipides insaturés (RH) perdent un atome d’hydrogeéne pour former un radical libre de lipide
(R°). Ce mode d’initiation, favorisé par une €lévation de température, peut étre produit par
des radiations ionisantes, des génerateurs chimiques, des systemes enzymatiques ou
chimiques produisant des espéces activées de 1’oxygeéne, ou de traces métalliques
(BENJELLOUN, 2014).

(1) R-H—— R°+ H°

* Propagation
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C’est une réaction radicalaire en chaine rapide, c’est la phase de la destruction des
hydroperoxydes et I’apparition des composés responsables du goit et de I’odeur de rance.
L’oxygéne fixé donne un radical peroxyde instable qui réagit avec une nouvelle molécule

d’AGPI et conduit a un néoradical libre et un hydro-peroxyde (BENJELLOUN, 2014).

(2)R°+ 0O, » ROO° (Réaction rapide)
(3) ROO°+RH — ROOH+ R°

» Terminaison

Les radicaux formés réagissent entre eux pour conduire a un produit qui n’est pas un

radical libre.
(4HR° + R° » RR
(5) R° + RO° » ROR
(6) R° + ROO®° >ROOR

(7) ROO° +R 00° —ROOR + O,

Les hydroperoxydes peuvent également se décomposer par scission homolytique de la
liaison entre O-O pour former un radical alcoyl et un radical hydroxyle; Le radical alcoyl
réagit avec d’autres substrats et propage la réaction en chaine; Le radical alcoyl peut a son
tour subir une scission carbone-carbone de part et d’autre du radical pour former un radical
alkyl et vinyle; Le radical alkyl peut réagir avec un hydrogéne, un radical hydroxyle ou une
molécule d’oxygene générant ainsi des hydrocarbures, des alcools et d’autre hydroperoxydes ;
Le radical vinyle peut réagir avec un radical hydroxyle, un radical hydrogéne ou Oxygéne
moléculaire pour générer des aldéhydes et hydrocarbures (CHIKHOUNE, 2007).

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

des hydroperoxydes sont représentés par les (figures 6 et 7).
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Acides Gras insaturés
‘ (LH) Energie (T°, lumiére,
initiation > l S ————— enzymes) ;
‘- Métaux ;
Radical lipidique - Peroxydes.
5Ly per— Ly SE
l i Oy

Propogation > S

Figure 10 : Schéma général
(EYMARD, 2003).
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Figure 11 : Schématisation de la cinétique d’auto-oxydation des acides gras insaturés

(EYMARD, 2003).
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I11.2.4.2.2. Photo-oxydation

La photo-oxydation est une voie importante de production d’hydroperoxydes en
présence d’oxygene, d’énergie lumineuse et de photo-sensibilisateurs, tels que les
hémoprotéines ou la riboflavine (RIAHI et MARZOUKI, 2000). Deux situations peuvent se
présenter :

* une photo-oxydation directe ou la lumiére joue le role d’accélérateur des cinétiques des
réactions d’oxydation et ou les mécanismes chimiques restent les mémes ;

* une oxydation photo-sensibilisée se déroulant grace a la présence nécessaire d’un agent
photo-sensibilisateur (chlorophylle, certains colorants et certaines vitamines), qui active
I’oxygene de I’air en le faisant passer de son état fondamental dit «triplet» a un état excité dit
« singulet »; cette énergie acquise permet a 1’oxygene actif de se fixer directement sur I’AG
sans passer par 1’étape radicalaire.

Les mécanismes réactionnels sont donc différents ; les produits formés sont, aussi, différents
(JUDDE, 2004).

I11.2.4.2.3. Oxydation enzymatique

D’aprés EYMARD (2003), le phénomene d’oxydation des AGI peut étre d’origine
enzymatique. Les deux enzymes principalement impliquées sont la lipoxygénase et la
cyclooxygénase :
 la lipoxygénase catalyse l’insertion d’une molécule d’oxygeéne sur un AGI selon une
réaction stéréospécifique et aboutit a la formation d’hydroperoxydes. Elle agit spécifiquement
sur les AG non estérifiés. Son activité est donc souvent couplée avec celle des lipases et
phospholipases (Figure 8) ;
* la cyclooxygénase est une lipoxygénase qui incorpore deux molécules d’oXxygene au niveau
d’un AG pour former des hydroperoxydes spécifiques.
Les cyclooxygenase catalysent la formation in vivo des prostaglandines, thromboxanes et les

lipoxygénases et celle des leucotrienes.
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Figure 12: Schéma des réactions d’oxydation des lipides
(CUVELIER et MAILLARD, 2012).

111.2.4.3. Conséquences de I’oxydation

Selon BENJELLOUN (2014), lI'oxydation des CG est importante, ses conseéquences
peuvent se résumer en trois points: I’impact nutritionnel et organoleptique concerne la
dégradation des vitamines liposolubles et des AGE, développement de flaveurs anormales,
changement de couleur, oxydation de nutriments (disparition des vitamines A, E, C,
oxydation d'acides aminés), et enfin, formation des composés toxiques (peroxydes, époxydes,
aldéhydes), I’impact sanitaire ou les composés secondaires d'oxydation présentent des effets
cytotoxiques et mutagenes (cas du malondialdéhyde, par exemple, qui réagit avec I'ADN) ou
encore des effets cancérigénes (cas des monomeéres cycliques et oxystérols), et aussi
I’apparition de maladies cardiovasculaires. Enfin 1’impact économique qui consiste en une

perte de la valeur marchande suite a I'oxydation qui déprécie la qualité du produit.

I11.3. Altération thermo-oxydative

Les CG alimentaires peuvent étre soumis a différents types de traitements thermiques,
aussi bien au stade de raffinage, qu’au stade de I’utilisation ménagere ou industrielle, en
présence d’air, cela se traduit par de nombreuses transformations et modifications chimiques.
Celles-ci résultent de la destruction des liaisons insaturées, de 1’addition d’oxygeéne aux
molécules, de la scission des TG en AGL et en AG a courte chaine (GRANDGIRARD, 1992).
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A temperature élevée, lors de friture plate (en surface) ou profonde (bain d’huile), les
réactions d’oxydation s’accélérent et donnent des réactions secondaires plus variées
(FRENOT et VIERLING, 2001).

I11.3.1. Différents produits d’altération thermo-oxydative

Lors des fritures, une multitude de réactions cause une série de changements
physiques et chimiques. En présence de 1’oxygene, de I'humidité de 1’aliment et des hautes
températures, I'huile subit des réactions d’altération : 1’hydrolyse provoquée par l'eau et
I’oxydation provoquée par l'oxygene et la chaleur. Toutes ces réactions extrémement
complexes provoquent la formation de nombreux produits (CHIAVARO et al., 2010) :
Les produits primaires sont des produits tres instables et trés réactifs, ils se forment a partir
de la réaction d’auto-oxydation, se sont donc des radicaux peroxydes, des hydroperoxydes et
des radicaux libres, Les produits secondaires: la scission des produits primaires de
I’oxydation conduit a la formation des composés secondaires souvent volatils tels les
aldéhydes et des composés non volatiles y compris les composés polaires et non polaires
(EYMARD, 2003).

I11.2. Antioxydants

L’oxydation fait partie d’une réaction d’oxydoréduction qui transfere des électrons
d’une substance vers un agent oxydant. Cette réaction peut produire des radicaux libres. La
protection contre les effets délétéres induits par ces radicaux oxygénés s’effectue a I’aide de
trois types d’agents différents : les protéines non enzymatiques, les enzymes et enfin les
antioxydants, tels que les caroténoides, les tocophérols (vitamine E), 1’acide ascorbique
(vitamine C), et les polyphénols qui sont des antioxydants essentiels pour I’Homme. Les
antioxydants sont capables de stopper ou retarder ces réactions en chaine, en se réduisant avec
les radicaux libres et annihilant ainsi leurs action. Ces propriétés se trouvent beaucoup dans
les familles des phénols (BOURAS et HOUCHI, 2013).
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I11.4.1. Définition

Ce sont des molécules capables d’interagir avec les radicaux libres et de mettre fin a la
réaction en chaine avant que les molécules vitales ne soient endommageées (PELLY et al,
2003).

Il existe des molécules naturelles (vitamine C et vitamine E) et synthétiques pouvant
jouer ce réle. Ce sont généralement des molécules phénoliques mono ou poly-hydratées.

La substitution par des groupements donneurs d'électron augmente la capacité anti-oxydante
surtout si ces groupements sont placés en ortho ou para des fonctions hydroxylées et plus
particulierement si les groupements sont du type butyle ou éthyle. Pour étre utilisées en
industries agroalimentaires, il faut qu'elles ne soient pas toxiques, c’est la raison pour laquelle

on recourt a des substances naturelles.

I11.4.2.Mécanisme d’action

En présence de I'oxygene, I’oxydation des lipides insaturés ne peut pas Etre
empéchée. De plus, c’est une réaction irréversible ; cependant, elle peut étre inhibée. Les
antioxydants peuvent agir sur différentes étapes de 1’oxydation. Ils réagissent généralement
sur les radicaux libres produits pendant les phases d’initiation et de propagation et les rendent
moins actifs. L’action préventive bloque I’initiation en complexant les catalyseurs et en
réagissant avec 1’oxygene ou en déviant de ’aliment les effets de la lumiere ou des

rayonnements (MARC et al, 2004).

I11.4.3. Types des antioxydants

I11.43.1. Antioxydants de type I

Les antioxydants de type | sont des molécules ayant la capacité d’inactiver les
radicaux libres. Ils comprennent principalement des composés phénoliques. Les antioxydants
primaires sont ceux qui sont le plus souvent retrouvés dans le domaine alimentaire.

IIs inhibent la propagation des réactions radicalaires en fournissant des hydrogenes
aux radicaux libres présents dans le milieu (figure 10). 1l y a formation de nouveaux radicaux
stables qui ne possédent pas I'énergie suffisante pour arracher un hydrogéne aux lipides et la

propagation s'arréte.
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ROO°+ AH » ROOH+ A°
RO® + AH » ROH +A°

Figure 13: Mécanisme réactionnel des antioxydants type | (KORTENSKA et al., 2002).

Parmi les composés phénoliques naturels, on retrouve :

*a-tocopherol qui est le plus utilisé. Il agit en faible quantité et il est encore largement
présent dans les huiles végétales raffinées.

*Les gallates inhibent I'action de la lipoxygenase, leur solubilité en milieu hydrophobe est
pratiquement nulle si la fonction acide carboxylique n'est pas totalement estérifiée.

*Ter butylhydroquinone (TBHQ) qui est une molécule modérément soluble dans les phases
grasses, elle est trés utilisée au cours des procédes de raffinage des huiles car la molécule est
tres stable, n'entraine pas de phénomene de coloration ni de mauvaises odeurs. C'est

I'antioxydant de choix lors de la fabrication des chips.

I11.4.32.Antioxydants de type 11

Les antioxydants secondaires sont considérés comme des antioxydants préventifs ; ils
peuvent agir en €¢liminant ou en diminuant la concentration d’oxygene présent dans 1’huile.
On trouvera différentes classes de molécules comme :
*les agents chélateurs de métaux pro-oxydants : ils piegent les métaux pro-oxydants (fer et
cuivre) ; c’est le cas de 1’acide citrique.
*Les antioxydants agissant sur le niveau énergétique de I'oxygene singulet : c'est le cas
des caroténoides.
*Les antioxydants secondaires synergistes : ce sont des substances qui prolongent la durée
de vie des antioxydants primaires comme par exemple 1’acide ascorbique.
De maniére générale, il est pertinent de combiner les antioxydants entre eux, en associant par
exemple, ’efficacité d’un antioxydant primaire avec un antioxydant secondaire synergiste,
prolongeant la durée de vie du premier, et un antioxydant secondaire chélateur de métaux
(JUDDE, 2004).

Le choix d'un antioxydant pour une utilisation en industrie agroalimentaire est dicté
par différents parametres comme : la facilité d'incorporation dans le produit, la stabilité au pH

et a la température, la tendance ou non a donner des modifications de coloration ou d'odeur,
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-la disponibilité de la molécule et son co(t.

I11.4.4. Utilisation des antioxydants

Les antioxydants sont des composés puissants qui peuvent neutraliser les radicaux
libres impliqués dans la dégradation cellulaire, et aident ainsi & garder une vie active et saine
de I’organisme. Quelques antioxydants sont fabriqués par 1’organisme vivant, d’autres telles
les vitamines et polyphénols, doivent étre apportés par 1’alimentation.

La plupart des études d’observation montrent un effet protecteur d’une alimentation
riche en antioxydants sur le risque de maladies cardiovasculaires ou de cancers. Une autre
vertu des antioxydants concerne la peau. En réduisant les effets nocifs des radicaux libres, les

antioxydants limitent le vieillissement cutane.
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I. Matériel et méthodes
I.1. Objectif du travail

L’objectif central de ce travail consiste en une évaluation de I’effet de I’exposition au
soleil d’une huile végétale raffinée, 100% soja, dénommeée « elio », fabriquée par Cévital (spa
Bejaia), sur ses caractéristiques physico-chimiques.

Notre démarche consiste a suivre quelques indices physico-chimiques de cette huile
au cours de son exposition au soleil pendant 75 jours.

Ces différentes analyses physico-chimiques ont été réalisees dans le laboratoire
commun Il de biochimie, de la faculté des sciences biologiques et agronomiques de
I’'UMMTO.

I.2. Conduite expérimentale

l.2.1. Choix de I’huile
L’huile de marque « elio » est une huile végétale parmi les marques les plus répandues
sur le marché, et la plus utilisée pour la cuisson et les fritures.
Les caractéristiques portées sur 1’étiquette de I’emballage sont :
-huile 100% soja ;
-Une huile recommandée pour les fritures, le badigeonnage, la cuisson des aliments, les
patisseries et I’assaisonnement ;
-En plus de son coté multi-usage, Elio est riche en omega3, 6, 9 et en vitamines A, D, etE ;
-Température conseillée : max 180°C ;
-Conservation dans un endroit propre et tempéré ;
-Stockage a labri de la lumiére et source de chaleur ;
- Le processus de fabrication est certifié ISO 22000 ;

- Formats disponibles : 1L, 2L, 5L.

~

ie S 3

=1 sy 7 A :
F = (=
felor == Luo
== — =

Figure 14 : Huile de marque « elio ».
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Selon I’étiquetage, la composition de cette huile est illustrée dans le tableau XI.

Tableau XI : composition de I’huile elio.

Energie 900 Kcal/3700kj
Acides gras 100g
Acides gras saturés 15¢
Acides gras mono insaturés 249
Acides gras poly insaturés 61g
Vitamine E 90mg
Glucides/ protéines/ cholestérol Néant

I.2.2. Echantillonnage

L’huile sélectionnée pour cette étude est une huile commercialisée de marque « Elio »
en raison de sa large consommation et différentes utilisations : friture, cuisson et
assaisonnement.

Cette huile a été achetée le mois de Mars, dans un magasin d’alimentation générale
comme |’aurait fait n’importe quel consommateur. Elle est conditionnée dans une bouteille en
plastique (PET) de 5 litres. Immédiatement, cette huile a été répartie dans des bouteilles en
plastiques en PET, de petits volumes (0.5L).

Les différentes analyses physico-chimiques ont été réalisées directement aprés 1’achat
de T’huile pour déterminer leurs indices chimiques initiaux, et les autres analyses ont été
effectuées sur les 5 autres échantillons exposés au soleil ; ceux-ci sont prélevés tous les 15
jours pendant 3 mois (du mars jusqu'au juin en éliminant les journées nuageux et pluvieux)

pour suivre 1’évolution des différents indices de qualité.

I.3. Analyses physico-chimiques
I.3.1. Analyses chimiques
I.3.1.1. Acidité

L’acidité est I’expression conventionnelle en pourcentage d’AGL selon la nature du

CG.
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Généralement, 1’acidité est estimée selon le taux d’acide oléique pour I’ensemble des
CG. La détermination de I’acidité a une grande importance dans la mesure ou elle permet de
mesurer le degré d’altération (hydrolyse des triglycérides) de la MG.

Le principe consiste a neutraliser les AGL a 1’aide d’une solution de KOH en présence

de phénophtaléine comme indicateur colore, selon la réaction suivante :

R-COOH + KOH — R-COOK+ H,0

AGL potasse savon eau

Pour calculer I’acidité, la formule suivant est utilisée:

Acidité (%) : (M. N.V)/m .10
Soit :
N : normalité de KOH ;
V : volume en ml de la chute dans la burette ;
M : poids moléculaire de 1’acidité pour I’expression des résultats (M= 282,5) ;

m : masse de la prise d’essai.

I.3.1.2. Indice de peroxyde (AFNOR NF T60-220, 1988)

C’est le nombre de milliéquivalents d’oxygene actif de peroxyde contenu dans un
kilogramme de produit et oxydant I’iodure de potassium avec libération d’iode. Il est exprimé
en meq d’O2/Kg d’huile.

En présence de certains facteurs (lumiére, eau, chaleur, traces de métaux...), les huiles
peuvent s’oxyder. Cette oxydation conduit dans un premier temps a la formation de peroxydes
(ou hydroperoxydes) par fixation d’une mole d’oxygene sur le carbone situ¢ en position «
par rapport a une liaison éthylénique des acides gras insaturés constitutifs des glycérides
(GHARBY. et al, 2015).

L’indice de peroxyde est une mesure permettant d’estimer la quantité de peroxydes
présents dans une matiere grasse. Les peroxydes sont déterminés en se basant sur leur

propriété de libérer I’iode de I’iodure de potassium dans les milieux acides.
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Principe

En présence d’oxygene, les acides gras libres insaturés des corps gras s’oxydent en
donnant des peroxydes. Ce phénoméne a lieu au cours d’un long stockage.

Les corps gras sont traités en solution dans de 1’acide acétique et du chloroforme, par
une solution d’iodure de potassium (KI). Par la suite, 1I’iode libéré est titré par une solution de
thiosulfate de sodium (Na2S203) a (0,01 N) en présence d’empois d’amidon comme indicateur
coloré, selon la réaction suivante :

La réaction de formation de peroxyde est :

R CH=—CH-R + O> —> RTC‘I-I|—C‘I—I—R‘
OO

La réaction d’iodure de potassium en milieu acide :

R-?H-|(.‘H-R' +2KI + 2CH:-COOH - R-iH—?H-R' + 2CH;COOK+ Hy0 + Iy
0-0 0

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

| ) - 27 'a25203—) 2Nal + NaS40¢

TIode libéré Thiosulfate de sodium TIodure de sodium

Le calcule de I’indice de peroxyde se fait selon cette équation :

_ NV, —Vp)
Ip (meqO0,/Kg) = B — x 1000

Soit :
IP : indice de peroxyde

V : volume de Na2S203 utilisé pour la prise d’essai.
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Vo : volume de Na2S203 utilisé pour I’essai a blanc.

N : normalité de Na2S203 (0,01N).

P : poids en g de la prise d’essai utilisée.

1.3.2. Analyses physiques

1.3.2.1. Détermination de la densité

La densité relative d’une huile ou d’une graisse est le quotient de la masse dans

I’atmosphére d’un certain volume de ce CG a une T° de 20°C (D20) par la masse du méme

volume d’eau distillée.

La densité est determinée en pesant dans une éprouvette de 5 ml le méme volume

d’eau et d’huile prises a la méme T°.

La densité est exprimée par la relation suivante :

Iy
D

I

mg

Soit :
m : poids de I’éprouvette vide ;
m1 : poids de I’éprouvette pleine d’huile ;

MO : poids de I’éprouvette pleine d’eau.

1.3.2.2. Détermination de la viscosité

I

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

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

capillaire d’un viscosimetre rempli d’huile.

La viscosité est exprimée par la formule suivante :

u(c.po) = k(ps —

Soit :

n : La viscosité en Centpoise ;

p) Xt

pf : la densité de la balle de métal qui est égale a 8,02 g/ml ;

p : la masse volumique de I’huile (g/ml) ;

t : le temps de chute en minute ;
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K : constante du viscosimetre qui est égale a 35.

l.4. Analyse statistique

Le traitement statistique des résultats d’analyses physico-chimiques obtenus dans
notre étude (densité, viscosité, acidité et indice de peroxyde) a été réalisé gréace au logiciel
Stat box 6.4 .1l consiste a une analyse de la variance a un facteur étudié a savoir le temps

d’exposition au soleil
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I1. Résultats et discutions

I1.1. Evolution des parameétres physico-chimiques de I’huile exposée au soleil

L’objectif de cette étude consiste a determiner I’effet de I’exposition au soleil sur les
caractéristiques physico-chimiques d’une huile végétale alimentaire raffinée dénommeée « elio »
100% soja : elle est produite par le groupe industriel « Cévital » localisée a Bejaia (Algérie).

A cet effet, des échantillons de cette huile ont été exposés au soleil pendant 75 jours. Et
des analyses physico-chimiques sont effectuées sur ces échantillons prélevés a des intervalles de
temps réguliers pour suivre les modifications des critéres physico-chimiques, indicateurs de
qualité, induites par I’action simultanée de 1’exposition au soleil. Les mémes analyses sont

effectuées sur I’huile de départ (huile fraiche).

I1.2. Evolution des paramétres physiques

11.2.1. Couleur

La couleur est le premier critére des paramétres organoleptiques utilisés dans I'évaluation
de la stabilité de la qualité d'un aliment. Pendant la conservation, des altérations sont susceptibles
de se produire, notamment lors de la non maitrise des conditions de I'entreposage. Ainsi, le
déroulement des réactions de détérioration se traduit par un changement de la couleur de
I’aliment mal entreposé. La couleur des huiles raffinées fraiches (avant stockage) utilisées dans
notre étude est jaune citron.

Les échantillons d’huiles exposés au soleil ont changé de couleur de fagon significative
(figure 15). Le maintien des échantillons d’huile au soleil a favorisé le déroulement de la photo-
oxydation qui est I’'une des réactions de dévaluations de la qualité de 1’huile alimentaire, méme
celle-ci est raffinée.

L'effet du soleil semble en étre plus destructeur, en témoigne la perte quasi-totale de la
couleur pour I’huile aprés 75 jours de 1'exposition au soleil.

Ces resultats ont, donc, confirmé I'effet delétere de la chaleur sur les huiles
polyinsaturées; I'ensoleillement induit un frottement de molécule, ce qui augmente
considérablement la température de I'huile et par consequent la vitesse des réactions d'altération.
La disparition de la couleur indique un niveau d’altération ¢élevé d’une huile.

La perte de la couleur s’accentue avec le prolongement de la durée de conservation. Cela
est di au déroulement des réactions de dégradation notamment la photo oxydation. Le
changement de la couleur des huiles stockées a été signalé par BARRERA-ARELLANO et al
(1997), Ces derniers ont suggéré que tout changement de couleur d'une huile signifie un

changement dans sa composition. Les polymeéres issus des réactions de polymérisation, les
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produits d'oxydation et les dérivés de la co-oxydation des pigments et les vitamines en sont
responsable. En plus, ils ont estimé que ces réactions sont étroitement liées a la variation de la

température.

-
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Figure 15 : Variation de la couleur des échantillons d’huile de soja raffinée
«elio» en fonction des conditions de stockage 75 jours.

I1.2.2. Densité

L’indice de densité est considéré comme un critére physique qui permet le contréle de la
pureté de I’huile alimentaire extraite (DJEZIRI, 2010). Selon BAHRAMI et al. (2001) la densité

de toutes les matiéres grasses est inférieure & 1 g/cm*

D’aprés KARLESKIND (1992), la densité d’une huile est influencée par sa composition
intrinseque, la longueur de la chaine hydrocarbonée ainsi que I’instauration de ses AG
constitutifs. Elle est en fonction non sculement de I’instauration, mais aussi de son ¢&tat
d’oxydation ou de polymérisation. Elle dépend de sa T° et de sa composition chimique. La
densité des AG et des glycérides diminue au fur et a mesure que leur poids moléculaire(PM)
diminue et le degré de leur instauration augmente (WOLFF, 1968).

Selon le codex alimentarius (1999), la densité des huiles raffinées se situe entre 0,909 et
0,916.
Les résultats de la variation de la densité de I’huile de soja raffinée «elio»

utilisée dans cette étude sont portés dans le tableau XII.
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Tableau XII : Variation de la densité a 20°C des échantillons d’huile.

Temps d’exposition (jour) | Densité

0 0,9 +£0,003
15 0,904 +0,003
30 0,916 +0,003
45 0,922 +0,003
60 0,936 +0,003
75 0,956 +0,003

Norme C.A 0,909-0,916

Ces résultats sont en moyenne de deux répétitions

L’huile raffinée «elio» testée dans notre étude expérimentale a une densité de 0,900
inférieure a la norme du Codex alimentarius (1999). Cette valeur est inferieure de celle notée par
CHEKROUNE et MOKRANI (2021) qui est de 0,887 et celle trouvée par KEBAILI et NEDIL
(2015) qui est de 0,888 pour la marque d’huile « Labelle ».

Cependant AIT MOULOUD, HENNA et TAHENNI ont enregistré respectivement des
valeurs de 0,924 ; 0,920 ; et 0,919 pour les marques « elio », « oleor et fleurial » et « fridor »,
supérieures a celle analysée dans cette étude.

Il a été admis que les densités des huiles fraiche différent légérement entre les types
d’huiles ; ces différences sont dues a des différences dans leurs compositions intrinseques
(FORMO et al., 1979).

Les résultats de 1’évaluation de la densité au cours de 1’exposition au soleil sont illustrés

par la (figurel6).
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Figure 16 : Evolution de la densité en fonction de temps d’exposition.
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Une lecture globale des résultats montre une augmentation de la densité de 1’huile
exposee au soleil.

Apres 30 jours d’exposition, la densité atteint la valeur maximale de la norme (0,916)
selon le codex alimentarius 1999 et aprés 45 jours d’exposition la densité dépasse la
norme (0,922).

Au-dela de 60 jours, on a enregistré une forte densité de I’huile, ou elle atteint la valeur
maximale de 0,956 apres 75 jours d’exposition.

Cette augmentation est expliquée par la formation de composés a haut poids
moléculaire suite au déroulement des réactions d’oxydation, d’hydrolyse et surtout des réactions
de polymérisation des AG sous I’action de la chaleur. PAMPEO (1989) a attribué cette
augmentation, en présence d’oxygene, a la formation des ponts de types éther C-O-C et
peroxydes C-O-O-C. Néanmoins, dans notre étude, I’air n’est pas disponible en grande quantité
dans la mesure ou les flacons ont été fermés avec des bouchons a vis.

Le pourcentage d’augmentation de la densité est de 6,1%

Tableau XI11 : tableau d’analyse de la variance ANOVA pour la variable densité.

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VARTOTALE 0,004 11 0
VAR.FACTEUR 1 0,004 5 0,001 72,034 0,00011
VARRESIDUELLE 0 6 0 0,003 0,38%

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a un seul facteur a savoir le temps
d’exposition. 1l ressort de ce traitement que le facteur « temps d’exposition » a un effet tres
hautement significatif (p= 0,00011), cela signifie que le facteur temps d’exposition influe sur la
densité.

Le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5% pour la variable densité montre qu’on a
quatre groupes homogénes. Le groupe D englobe 1’huile fraiche et I’huile de 15 jours
d’exposition ( cela signifie qu’il y a pas de différence significative entre ces huiles) ; le groupe C
englobe aussi I’huile de 30 et 45 jours d’exposition, le groupe B celui de 60 jours d’exposition, le

groupe A représente la plus grande valeur qui est de 1’huile de 75 jours d’exposition.

11.2.3. Viscosité

La viscosité d’une huile est sa résistance a 1’écoulement ; la mesure de la viscosité

pourrait étre un bon test pour apprécier 1’état d’altération des CG (PERRIN, 1992).La viscosité
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(ou frottement interne) des AG et leurs esters est relativement élevée en raison de 1’attraction
entre les longues chaines hydrocarbonées. La viscosité augmente, donc, avec la longueur de la
chaine et diminue Iégérement avec 1’instauration.

Selon OLLE (1998), la viscosité d'une huile est son degré de résistance a son écoulement.
La valeur de la viscosité de 1’huile utilisée dans cette étude a I'état frais est de 38,162, cette valeur
est inferieure a celle obtenue par AMARA et AMER (2021) qui ont noté une valeur de 30,24 sur la
marque « fleurial » ; et par CHEKROUNE et MOKRANI (2021) qui ont noté une valeur de 30,45
sur la marque « labelle ». Cependant, HEFFAF et LARDJANE (2018) ont enregistré une valeur de

43,866 qui est supérieure a celle analyse dans cette étude.

Tableau X1V : Evolution de la viscosité de I’huile durant I’exposition au soleil.

Temps d’exposition (jour) Viscosité (c.po)
0 38,162 +0,172
15 39,971 £0,172
30 41,149 +0,172
45 41,611 £0,172
60 42,022 +0,172
75 43,637 +0,172
Norme Non défini

Ces résultats sont en moyenne de deux répétitions

Il ressort dans notre étude une augmentation de la viscosité d’huile pendant 1’exposition
(figure 17) avec un pourcentage de 14,58%. Une valeur maximale de 43,637 est notée apres 75
jours d’exposition. Ces résultats sont inferieures avec ceux trouvés par HAMOUNI (2019), ces
résultats ont noté une augmentation plus important de la viscosité pendant I’exposition au soleil ;
il a noté des valeurs de 44,02 et 44,996 respectivement pour le 30°™ et le 60°™ jours
d’exposition au soleil de ’huile de marque « Afia ».

L’augmentation de la viscosité au cours de 1’exposition est due au déroulement de
phénoméne de la photo-oxydation sous l'action des UV, en présence d'oxygene a faible

concentration a température élevée.
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Figure 17 : Evolution de la viscosité en fonction de temps d’exposition.

Tableau XV : tableau d’analyse de la variance ANOVA pour la variable viscosité.

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 35,097 11 3,191
VARFACTEUR 1 34,92 5 6,984 237 0,00002
YARRESIDUELET 9177 6 0,029 0,172 0,42%

L’étude statistique réalisée pour la variable viscosité, a donné une probabilité inférieure a
0.001 (P-value = 0,00002 < 0.001), donc nous avons des différences trés hautement
significatives entre les échantillons, cela signifie que le facteur temps d’exposition influe sur la
viscositeé.

Le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%, pour la variable viscosité montre 5
groupes homogenes, le groupe E inclut I’huile fraiche, le groupe D concerne I’huile de 15 jours
d’exposition, le groupe C représente 1’huile de 30 jours d’exposition, le groupe B englobe les
deux huiles de 45 et 60 jours d’exposition (pas de déférence significatives entres les huiles), et le

groupe A concerne I’huile de la plus grande durée d’exposition qui est de 75 jours.

11.3. Evolution des paramétres chimiques
I1.3.1. Acidité

L’acidité d’une huile est un moyen de mesurer son degré d’altération hydrolytique ; elle
permet de mettre en évidence le déroulement de la réaction d’hydrolyse des triglycérides. Il s’agit

de mesurer la quantité d’acides gras libres (AGL) contenus dans cette huile. Elle est souvent
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exprimée en quantité d’acide oléique. Elle renseigne principalement sur [’altération des
triglycérides (TG) suite a une hydrolyse chimique ou enzymatique lorsque cette huile est mise
dans des conditions propices (ADRIAN et al., 1998).

Dans le processus d’hydrolyse, la molécule de TG réagit avec une molécule d’eau pour
donner un AGL et un diacylglycerol (GUPTA, 2005). Les AGL sont formés pendant I’hydrolyse
suite & la scission de la molécule de TAG (PERKINS, 1996).

Selon BONNEFIS (2005), les AGL ont tendance & s’oxyder beaucoup plus rapidement
surtout lorsqu’ils sont insaturés. C’est pourquoi, I’acidification est accompagnée de I’oxydation.

L’acidité de I’huile utilisée dans cette étude est de 0,209% tableau XVI. Cette valeur est

Iégérement supérieure a la norme algérienne (NA- 1169-1990), qui I’établit a un taux inferieure
a0,20%.

L’acidité de cette huile est supéricure a celle obtenue par CHELOUCHE et SMAIL (2017)
sur ’huile de la méme marque « elio » qui est de 0,15% ; cette valeur et aussi supérieure a celle
obtenue par ce méme auteur sur une huile 100% tournesol de marque « fleurial » avec une
acidité de 0,16% a 1’état frais.

L’acidité de notre huile est également supérieure a celle obtenue par KECILI et
TRACHE (2014) sur la méme marque d’huile, ayant enregistré une valeur de 0,044% a 1’état
frais. Ces auteurs ont également déterminé 1’acidité d’autres huiles raffinées ; les valeurs
obtenues sont de 0,054 / 0,051/ 0,051/ 0,050 respectivement pour les huiles de marques labelle,
oléor, fleurial, Afia.

L’acidification d’une huile alimentaire dépend de nombreux parametres, on en cite le
type de raffinage adopté, la qualité des graines oléagineuses, les conditions de stockage de ces
graines, leur conditionnement, le mode d’extraction, transport de I’huile brute, etc.

Avant de subir le raffinage, la plupart des huiles brutes sont exposées aux changements
de températures pendant un temps relativement long dans des hangars de stockage et/ou dans
les cales des navires pendant le transport. L’auto-oxydation ou la rancidité oxydative est la
principale cause des pertes de qualité des huiles brutes et raffinées pendant le stockage
(CRAPISTE et al. 1999).

Durant ’exposition au soleil, ’acidité des échantillons d’huile de soja a
augmenté de facon significative Tableau XVI. Le pourcentage d’augmentation est de

250%.La cinétique de 1’évolution est illustrée par la (figure 18)
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Tableau XVI: Evolution de I’acidité de I’huile durant 1’exposition au soleil.

Temps de I’exposition (jour) Acidité (%)
0 0,209+0,023
15 0,322+0,023
30 0,519+0,023
45 0,570£0,023
60 0,666+0,023
75 0,762+0,023
Norme <0,20%

Ces résultats sont en moyenne de deux répétitions

Ces valeurs sont supérieur & celles trouvées par HAFFAF et LARDJENE (2018) ayant
utilisé I’huile « Fleurial » (100% tournesol) apres 88 jours de stockage ; ont enregistrés une
valeur de 0,087% avec un pourcentage d’augmentation de 56,62%.

L’analyse de I’évolution de ce paramétre en fonction de la durée de 1’exposition a fait
apparaitre une augmentation assez remarquable, ce qui pourrait étre d0 au déroulement du
processus hydrolytique, catalysé par la lumiere en présence des traces d’eau.

L’augmentation de I’acidité d’un corps gras serait due a I’hydrolyse des TG ;
I’accumulation des AGL est responsable de I’acidification de ce corps gras ; cette réaction est
catalysée par divers facteurs, on en cite les traces d’eau, la chaleur et les rayons solaires
(GUILLAUMIN, 1969). L’accumulation des AGL est due au déroulement de la réaction
d’hydrolyse des glycérides (mono et diglycérides) (TANOUTI et al.,, 2011) ; dans le
processus d’hydrolyse, la molécule de triacylglycérol réagit avec une molécule d’eau pour

donner un AGL et un diacylglycerol.
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Figure 18 : Evolution de I’acidité en fonction de temps d’exposition

Tableau XVII : tableau d’analyse de la variance ANOVA pour la variable acidité.

S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
VARTOTALE 0,44 11 0,04
VARFACTEUR 1 0,437 5 0,087 159,574 0,00003
YARRESIVELE T 0 003 6 0,001 0,023 4,60%

L’¢étude statistique réalisée pour la variable acidité, nous donne une probabilité inférieure
a 0.001 (P-value = 0,00003 < 0.001), donc nous avons des différences trés hautement
significatives, cela signifie que le facteur temps d’exposition influe sur I’acidité.
Le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%, pour la variable viscosit¢é montre qu’on a 5
groupes homogeénes, le groupe E inclut I’huile fraiche, le groupe D concerne I’huile de 15 jours
d’exposition, le groupe C englobe les deux huiles de 30 et 45 jours d’exposition (pas de
déférence significatives entres les huiles), le groupe B représente 1’huile 60 jours et le groupe A
concerne I’huile de la plus grande durée d’exposition qui est de 75 jours.

L acidification est le résultat d’une hydrolyse partielle ou totale des triglycérides qui
donnent des acides gras libres; elle entraine la diminution du pH de I’huile. En effet,
I’hydrolyse s’accompagne généralement d’une oxydation car les acides gras s’oxydent

facilement lorsqu’ils sont a 1’état libre.
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11.3.2. Indice de peroxyde

D’aprés ROLLAND (2004), la mesure de 1’oxydation d’un corps gras en temps réels se
fait par la mesure de I’indice de peroxyde (IP). Cet indice correspond au nombre de
milliéquivalents d’oxygeéne actif par kilogramme de lipide susceptible d’oxyder 1’iodure de
potassium avec libération d’iode. Une valeur élevée de cet indice signifie que le CG est rance
(FRENOT et VIERLING, 2001).

L’indice de peroxyde constitue I'un des critéres utilis¢ dans I’appréciation de la qualité
des huiles. Il sert a évaluer 1’état d’oxydation d’une huile au cours du stockage ; la valeur de cet
indice chimique ne doit pas dépasser 10 meq O2/ kg (SNIMA, 2003).

Selon BONNEFIS (2005), les peroxydes, représentant les premiers produits d’oxydation,
sont des composés chimiquement instables ; ces groupes d’atomes visent a stabiliser leur énergie
par I’arrachement d’un proton d’une molécule d’AG.

La valeur de I’IP de I’huile de marque « elio » fraiche (avant stockage) utilisée dans notre
étude est de 1,05 meq O2/kg tableau XVIII. Cette valeur est nettement inferieure a la norme 1SO
3960, qui fixe un maximum de 10 meq O2z/kg d’huile. Cette valeur est proche de celle obtenue
par CHEKROUN et MOKRANI (2021) ayant travaillé sur I’huile de marque « labelle », pour
laquelle la valeur enregistré est de 1 meq Oz/kg d’huile a 1’état frais. Elle est inférieure a celle
obtenue par HEFFAF et LARDJAN (2018) sur marque d’huile «fleurial» pour laquelle la valeur
enregistrée est de 1,8 meq Oz/kg d’huile ; elle est aussi inférieure de celle obtenue par
BESSIGHI et CHEDIK (2017) pour laquelle la valeur enregistrée est de 2 meq d’O,/Kg d’huile
de mague « labelle ». Toutes ces valeurs sont nettement inférieures a la norme 1SO 3960.

Les écarts enregistrés, mémes non significatifs, sont liés aux conditions de récolte,
de raffinage et de stockage. L’oxydation des huiles commence aprés que les graines soient
cueillies, et continue pendant le stockage des fruits et leur traitement. Les premiers produits
formes sont des composés peroxydés instables; la structure des hydroperoxydes formés
dépend de la nature des acides gras oxydés : acides mono, di, ou polyinsaturés (CILLARD
et CILLARD, 2006).

Durant le stockage, il s’est produit une peroxydation des différents échantillons d’huile ;

les valeurs obtenues sont portées dans le tableau XVIII.
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Tableau XVIII : Evolution de I’indice peroxyde durant 1’exposition au soleil.

Temps de I’exposition (jour) Indice peroxyde
(meq d’O,/kg huile)
0 1,05+0463
15 8+0463
30 12,375+0463
45 13,25+0463
60 15+0463
75 16,75+0463
Norme <10

Ces résultats sont en moyenne de deux répétitions

Il ressort clairement de ce tableau, une forte peroxydation de I’huile pendant 1’exposition
au soleil aprés 75 jours ; une plus grande valeur a été obtenue, soit 16,75 meq O./kg qui est
supérieure a la valeur obtenue par HAFFAF et LARDJENE (2018) ayant utilisé I’huile «
Fleurial» qui est de 8,3 meq O,/kg apres 88 jours de stockage. Et aussi supérieur a celle obtenue
par ZAHIR (2019) qui est de 11,7 meq O,/kg aprés 60jours d’exposition.

Selon CONSTANTIN (2000) et JUDDE (2004), cette augmentation serait due a
I’apparition de composés peroxydés (ROQO°) a partir des radicaux libres instables (R°) des
AGI. De plus, la formation de ces peroxydes pourrait étre influencée par I’action de la chaleur
et la destruction des tocophérols présents dans I’huile ; ces composés de la partie
insaponifiable de I’huile jouent un rdle antioxydant (CONSTANTIN, 2000 ; O’BRIEN,
2009).

Les peroxydes se forment et s’accumulent avec I’augmentation de la durée de

stockage (figure 19) avec un pourcentage d’augmentation de 1600%.
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Figure 19 : Evolution de I’indice peroxyde en fonction de temps d’exposition.

Tableau XIX : tableau d’analyse de la variance ANOVA pour la variable indice de peroxyde.

S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 329,262 11 29,933
EreERL | SOTETE 5 65,595 305,982 | 0,00001
JARRESIDUELE 1 286 6 0,214 0,463 4,18%

L’étude statistique réalisée pour la variable de I’indice de peroxyde, nous donne une

probabilité inférieure a 0.001 (P-value = 0,00001 < 0.001), donc nous avons des différences trés

hautement significatives, cela signifie que le facteur temps d’exposition influe sur I’indice

peroxyde.

Le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%, pour la variable viscosité montre qu’on a

5 groupes homogenes, le groupe E inclut I’huile fraiche, le groupe D concerne 1’huile de 15 jours

d’exposition, le groupe C englobe les deux huiles de 30 et 45 jours d’exposition (pas de

déférence significatives entres les huiles), le groupe B représente I’huile 60 jours et le groupe A

concerne I’huile de la plus grande durée d’exposition qui est de 75 jours.
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Conclusion

La stabilit¢ oxydative d’une huile dépend en particulier de la nature et la teneur de ses
acides gras insaturés. Ainsi, les huiles les plus insaturées sont les moins stables a 1’oxydation,
et ce d’autant plus que le nombre de doubles liaisons sur les AG est élevé. Ainsi, ’huile de
soja riche en AGS et AGPI, est plus oxydable que les autres huiles. Cette stabilité est,
¢galement, dépendante de la teneur de I’huile en tocophérols (dont vitamine E) ; ces

molécules mineurs sont susceptibles d’exercer une action protectrice anti-oxydante.

Le but de notre étude expérimentale consiste a évaluer le degré de résistance ou sensibilité
de I’huile végétale «elio » 100% soja a I’exposition au soleil a travers la détermination de
I’évolution de quelques paramétres physico-chimiques (densité, viscosité, indice peroxyde et
I’acidité).

Nous avons exposé I’huile au soleil pendant 75 jours avec prélévement d’échantillon a des

temps réguliers (0, 15, 30, 45, 60, 75 jours).

Aprés 75 jours de stockage, il ressort de cette étude 1’effet significatif de I’exposition de
I’huile au soleil sur la dégradation de sa qualité. Les échantillons exposés au soleil ont perdu
la couleur initiale de I’huile. Ces échantillons ont subi une forte acidification, de I’ordre de
250% et une peroxydation de 1’ordre de 1600%.

Ces modifications chimigques ont entrainé une altération des caractéristiques physiques
de I’huile avec une augmentation de la densité, de I’ordre de 6,1% et de la viscosité de 1’ordre
de 14,58%.

Il est, donc, indispensable de sensibiliser les commercants du gros et de détail sur les
risques d’une exposition des huiles au soleil. Compte tenu, que ces huiles raffinées sont
largement utilisées dans des fritures ou des températures excessives sont utilisées. La
température de cuisson associée a la détérioration de la qualité de 1’huile « achetée » génerent

des produits nocifs pour la santé du consommateur

En perspective, il conviendra d’enrichir cette étude par le dosage de la vitamine E, les traces
de métaux, il est nécessaire également d’étaler cette étude pour de longues périodes de
stockage (plusieurs mois) et d’étudier d’autres facteurs influengant la stabilit¢ oxydative de

I’huile raffinée au cours du stockage.
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Annexe 01 : détermination de I’indice d’acidité

Appareillages

e Erlenmeyers

e Burette

o Pipette graduée

¢ Balance analytique

e Agitateur magnetique

Réactifs

o Ethanol 96%.

¢ Solution d’hydroxyde de potassium (0.1N).

¢ Phénolphtaléine

Préparation des solutions
¢ Solution de KOH dans 1’éthanol 95% : peser 2.805 de KOH, ajouter 20 ml d’eau
distillés, puis ajuster jusqu'a 500 ml d’alcool
¢ .Solution de phénolphtaléine : Peser 1 g de phénolphtaléine dans 100 ml d’éthanol.
Mode opératoire
- dans une Erlenmeyer peser 2.5 g d’huile.
-ajouter 25 ml d’éthanol.
-apres agitation, ajouter quelque goute de phénolphtal€ine.
- titrer avec une solution d’hydroxyde de potassium en agitant jusqu'a 1’apparition de la

couleur rose persistante pendant 10 secondes.

-Déterminer le volume (V) de la solution titrée d’hydroxyde de potassium utilisée.

Figure 20 : apparition de couleur rose persistante (photo original).



Annexes

Annexe 02 : détermination de I’indice de peroxyde

Appareillages

e Erlenmeyers

e Pipette graduée

e Béchers

e Balance analytique

e Burette

Réactifs

e Chloroforme.

e Acide acétique.

e lodure de potassium

e Thiosulfate de sodium

e Empois d’amidon

Préparation des solutions
%+ Solution de thiosulfate de sodium (0.01N) : Peser 1.24 g de thiosulfate de sodium

dans 500ml d’eau distillés.

¢ Solution d’iodure de potassium (KI) : peser 0.5 g de KI dans 1 ml d’eau distille,
(& préparation fraiche).

% Solution d’empois d’amidon a 1 % : peser 1 g d’amidon dans 10 ml d’eau, faire
bouillir 90 ml d’eau distillé, puis ajouter 1a solution qui est déja prépare, Chauffer la
solution finale pendant 3 min.

Mode Opératoire

-Peser 2 g d’huile dans une fiole conique.

-ajouter 10ml de chloroforme et 15 ml de 1’acide acétique.

-ajouter 1 ml de la solution d’iodure de potassium.

-boucher aussitot la fiole.

-agiter pendant 1 minute et laisser a I’abri de la lumiére.

-ajouter 75 ml d’eau distillée, et quelques gouttes d’empois d’amidon.

- titrer 1’10de libéré jusqu'a décoloration compléte avec la solution de thiosulfate de sodium a
0.01N. Soit V ce volume.

-faire parallélement un essai a blanc (sans matiére grasse). Soit Vo le volume de thiosulfate de
sodium a 0.01 N.
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Figure 21 : I’apparition de la couleur bleu noiratre (photo original).

Annexe 03: Détermination de la densite
Appareillage

¢ Balance de précision

e Bécher de 50ml

e Pipette de 10ml

Mode opératoire

e Prélever a I’aide d’une pipette graduée 10ml d’huile.

o Les versés dans un bécher de 50ml de poids connu.

o Mettre le bécher sur balance de précision et noter le poids de 1’échantillon d’huile.

¢ Refaire de nouveau 1’expérience avec les autres échantillons.

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

Annexe 04: Détermination de la viscosité
Appareillage

e Viscosimétre a bille

e Chronometre

Mode opératoire

e Remplir le viscosimetre a bille de I’huile a analysée

e Viérifier I’absence des bulles d’air a I’intérieur de viscosimétre
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e Chronométrer le temps nécessaire pour que la bille travers les deux traits indiqués sur le

viscosimetre.

L’analyse statistique

Annexe 05 : analyse de la variance de densité.

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VARTOTALE 0,004 11 0
VAR.FACTEUR 1 0,004 5 0,001 72,034 0,00011
VAR RESIDUELLE 0 6 0 0,003 0.38%

TESTE DE NEWMAN KEULS- SEUIL = 5%.

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

6.0 T75 0,956 A

5.0 T60 0,937 B

4.0 T45 0,922 C

3.0 T30 0,916 C

2.0 T15 0,905 D
1.0 T 0,9 D

Annexe 06 : analyse de la variance de viscosité.

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 35,097 11 3,191
. 34,92 5 6,984 237 0,00002
y AR RESIDUELLE 0,177 6 0,029 0,172 0,42%

TESTE DE NEWMAN KEULS- SEUIL = 5%.

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

6.0 T75 43,638 A

5.0 T60 42,023 B

4.0 T45 41,611 B

3.0 T30 41,15 C

2.0 T15 39,971 D

1.0 T 38,162 E
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Annexe 07 : analyse de la variance d’acidité.

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,44 11 0,04

VARFACTEUR 1 0,437 5 0,087 159,574 0,00003

J/RRESIDUELLE 0,003 6 0,001 0,023 4,60%

TESTE DE NEWMAN KEULS- SEUIL = 5%.

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

6.0 T75 0,763 A

5.0 T60 0,668 B

4.0 T45 0,57 C

3.0 T30 0,52 C

2.0 T15 0,322 D

1.0 T 0,209 E

Annexe 08 : analyse de la variance d’indice de peroxyde.

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA ET. C.V.
VAR.TOTALE 329,262 11 29,933

VARFACTELRL | 327,976 5 65,595 305,982 0,00001

YARRESIDUELLE | Hgg 6 0,214 0,463 4,18%

TESTE DE NEWMAN KEULS- SEUIL = 5%.

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES

6.0 T75 16,75 A

5.0 T60 15 B

4.0 T45 13,25 C

3.0 T30 12,375 C

2.0 T15 8 D

1.0 T 1,05 E




Résumé

Les huiles végétales extraites des graines oléagineuses (soja et tournesol) sont
chimiquement instables en raison de la sensibilité a l'oxydation de leurs acides gras
polyinsaturés. Les mécanismes oxydatifs sont basés sur des réactions complexes et
radiculaires qui entrainent toujours une perte importante de qualité de I'huile tant sur le plan
sensoriel (rancidité) que nutritionnel (perte d'acides gras polyinsaturés et de vitamine E).

L’objectif de notre étude est de déterminer 1’effet de 1’exposition au soleil d’une huile
100% soja de marque « elio » sur ses caractéristiques physico-chimiques pendant 75 jours.

Il ressort des résultats obtenus, une augmentation continuelle de 1’acidité pour
atteindre une valeur maximale de 0,762% et de I’indice peroxyde jusqu’a une valeur
maximale de 16,75 meq d’0, /kg d’huile.

Ces modifications chimiques ont entrainé une altération des caractéristiques physiques de
I’huile avec une augmentation de la densité pour atteindre une valeur maximale de 0,956 et de
la viscosité pour atteindre une valeur de 43,637 c.po.

Il est important de signaler que 1’oxydation des lipides, induit la formation des
composés néfastes pour la santé¢, d’ou I’importance de les maintenir dans de bonnes
conditions de conservation par le vendeur et le consommateur.

Mots clés : huiles végétales, oxydation, soleil, indices chimiques, indice physique.

Abstract

Vegetable oils extracted from oilseeds (soybean and sunflower) are chemically
unstable due to the sensitivity to oxidation of polyunsaturated fatty acids. Oxidative devices
are based on complex and radical complexes that always result in significant loss of quality in
the field of sensory processing (loss of polyunsaturated fatty acids and vitamin E).
Obijective is to determine the effect of exposure to the sun of a 100% soybean « elio » on its
physicochemecal characteristics for 75 days.

The results obtained is a continued increas in acidity to reach a maximum of 0,762%,
and peroxide index untila maximum value of 16, 75 meq d’o,/kg of oil.

The chemical modification has had an alteration of the physical characteristics of the
oil with an incease in density to reach a maximum value of 0,956 and viscosity to reach a
value of 43,637 c.po.

It is important to note that the oxidation of lipids induces the formation of harmful

compounds for health; hence the importance of keeping them in good conditions of
preservation by the sellerand the consumer.

Key words: vegetable oils, oxidation, sun, chemical indices, physical indices.
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