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Introduction générale

Les huiles végétales jouent un rble essentiel dans notre alimentation. Ils sont
indispensables au bon fonctionnement de I’organisme et contribuent a 1’apport d’énergie.
C’est une source privilégiée d’une part de macronutriments essentiels, notamment en acide
linoléique « ® 6 » en acide a-linolénique « ®3 » et micronutriments, tels que la vitamine E et
les phytosterols d’autre part (PIERRO, 2010).

L’huile, cet aliment essentiel a la nutrition peut étre de nature végétale sous forme
liquide a température ambiante, extraite de graine oléagineuse et de fruits; elle est utilisée
principalement comme huiles de tables. A I’état naturel, elle est accompagnée de maticres
indésirables (phospholipides et pigments colorées...) dont I’¢limination est indispensable pour
obtenir un produit fini de qualité.

Cependant, la qualité de I’huile dépend essentiellement de sa composition chimique, le
maintien de ces vertus dépend des conditions de leur production et de conservation. En effet,
les divers éléments constitutifs de ces aliments gras peuvent subir diverses altérations. Parmi
ces derniéres, on cite les altérations hydrolytiques, oxydatives et de polymérisation.

Les réactions d’oxydation, selon leur ampleur, peuvent diminuer la valeur
nutritionnelle, altéere le go(t, modifie la texture et I’aspect de la denrée alimentaire
(FERGUENE, 2015) ; elle peut, méme, réduire sa durée de conservation et limiter les vertus
de ses lipides dans les aliments fonctionnels (SUN et al., 2011).

Il existe sur le marché Algérien différentes marques d’huiles végétales alimentaires,
qu’elles soient pures (huile de soja, mais, Tournesol et I’huile d’olive) ou mélangées,
L’objectif de notre travail consiste a la réalisation d’'une comparaison entre quelques huiles
végetales tel que « Fleurial , Fridor ,élio et I’huile d’olive » en vu de définir 1’impacte des
condition de stockage (lumiére du jour, soleil, obscurité, réfrigération) sur les indices de
nature physico-chimiques trouvés pour chague une des huiles.

Pour cela notre travail a été réparti comme suit :
» Une premiére partie : Synthese bibliographique dans laquelle nous rapportons des
généralités sur les corps gras, sur les Huiles végétales étudier Fleurial, Fridor, Oléor

,Elio et I’huile d’olive Ainsi que sur les altérations des huiles végétales.

» Dans la deuxieme partie : on a fait une comparaison entres les résultats trouves pour
les indices physico-chimiques des huiles (I’acidité, indice de saponification, indice
peroxyde, indice d’iode, densité, viscosité, humidité et le taux de composees polaire)

par les étudiants qui ont travaillés sur ces huiles.




Syntheése bibliographique

I. Généralités sur les corps gras
1.1 Définition

Les corps gras, qui correspondent & la partie « graisses neutres » de la fraction lipidique
totale sous forme de microgouttelettes dans certains tissus animaux et végétaux, ont surtout un
réle nutritionnel sur les plans énergetique et métabolique. La partie grasse des aliments est
également appelée lipides (du grec lipos, « gras »).

Les corps gras alimentaires comprennent les huiles et les graisses d’origine végétale ou
animale, les beurres et les margarines.
Les huiles sont différenciées des graisses par leur point de fusion. Les huiles sont des corps
gras liquides a la température de 15°C, tandis que les graisses sont plus ou moins solides a
cette température (on dit aussi « concrétes ») (GORNAY, 2006)
I.2.Compositions en acides gras et autres nutriments

Un corps gras (huile ou graisse) est composé d’une grande variété de constituants que la
figure 2 présente de fagon panoramique ; les triglycérides (figure 1) sont trés largement
majoritaires (95-99 %) : ils sont composés de glycérol (3-5 %) et d’acides gras (90-95 %).

D’autres constituants sont naturellement présents en plus faible quantité : des lipides a
caractere polaire tels que les phospholipides (0,1-0,2 %) et des composés dits insaponifiables
appartenant a une fraction non glyceéridique (0,1 a 3 %) principalement, représentés par les
stérols et les tocophérols tocotriénols mais contenant également des caroténoides, des alcools
terpéniques, du squaléne, des composés phénoliques. (MORIN et PAGES-XATART-PARES,
2012).
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Figure 1: Exemple d’une molécule de graisse .
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Figure 2 : Composition panoramique des corps gras et importance relative des principales
classes de composés (MORIN , 2012).

Selon leurs compositions en acides gras, les corps gras d’origine végétale (huiles,
graisses, beurres végétaux) se répartissent entre différentes familles. Selon les critéres de
caractérisation de ces familles, elles peuvent étre plus ou moins nombreuses (Dubois et al.,
2008) mais il en existe quatre principales (figure 3) :
> Famille oléique ou cet acide gras, principal représentant des acides gras mono-
insaturés (AGMI), est majoritaire : huiles d’olive, d’arachide, de noisette, les variétés de
tournesol et de colza riches en acide oléique et I’huile de colza elle méme ;
> famille linoléique ou cet acide gras (C18:2 6), acide gras polyinsaturée (AGPI), est
majoritaire : huiles de soja, de tournesol, de germe de mais et de pépins de raisin ;
> famille a-linolénique ou cet acide gras (C18:3 ®3/AGPI) est présent en quantité
significative : huiles de colza, de soja, de noix et de lin ou cet acide gras est majoritaire ;
> Famille des corps gras riches en acides gras saturés (AGS) avec leurs principaux
représentants (C12:0, C16:0, C18:0) présents en quantité moyenne a forte : les huiles de
palme, les huiles de palmiste et de coprah riches en acide laurique (C12:0), le beurre de

cacao et pour comparaison la matiére grasse de beurre.
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Figure 3: Classement de quelques huiles végétales par catégorie d’acides gras
(saturés,monoinsaturés, polyinsaturés linoléique et alpha-linolénique) — Familles et sous-
familles (MORIN , 2012).

1.3. Réles biologiques et nutritionnels des lipides
Dans I’organisme, les lipides ont quatre fonctions principales :

> Réserve d'énergie : stockés sous forme de triglycérides dans les tissus adipeux, les
lipides constituent ainsi une réserve énergétique mobilisable (1g de lipides donne environ 9,3
Kcal par contre les hydrates de carbone (les sucres) fournissent 4Kcal).

> Un role structural : les acides gras servent a la synthése d'autres lipides, notamment
les phospholipides qui forment les membranes autour des cellules et des organelles. La
composition en acides gras de ces phospholipides donne aux membranes des propriétés
physiques particulieres (élasticité, viscosité).

> Un role de messager : les acides gras sont les précurseurs de plusieurs messagers intra
et extracellulaires. Par exemple, l'acide arachidonique est le précurseur des eicosanoides,

hormones intervenant dans l'inflammation et la coagulation sangui.
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> Un rdle de transport de vitamines : les corps gras alimentaires véhiculent quatre
vitamines liposolubles : A, D, E et K (SEGHIER et BENAHMED, 2014).

I.4.Utilisation des corps gras
1.4.1. utilisation alimentaire

L’huile de tournesol est consommée dans de nombreux pays, tant pour ses propriétés
Culinaires (friture et assaisonnement) que pour ses caractéristiques et diététiques (BEN,
2005).

En alimentation humaine, I’huile de tournesol réduit le taux de cholestérol sanguin et
I’apparition des maladies cardiovasculaire (MCV), (ROGIS, 2002).

> friture et cuisson

La friture est un procédé de cuisson des aliments puisqu’il agit a des températures
supérieures au point d’ébullition entre 155 et 190 °C (SAGUY et DANA, 2003).

La friture est une opération intégrée et « multifonctionnelle » qui permet en une seule
¢tape de déshydrater, cuire, texturer, et développer des flaveurs. L’opération s’appuie sur la
forte différence entre la température d’ébullition de 1’eau dans le produit et la température du
bain d’huile.

> Assaisonnement

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

plus souvent (APFELBAUM et al. 2009).

I.4.2. Utilisation non alimentaire

Bien que la production d’huile de tournesol soit principalement destinée a
I’assaisonnement et a la friture, son utilisation pour les applications industrielles s’¢élargit au
secteur non alimentaire. Les huiles de variétés a haute teneur oléique sont utilisées pures ou
modifiées pour des applications dans les domaines de la lubrification, de la solvatation ou
encore, pour leur teneur en phytostérols ou d’autres AG dans les domaines pharmaceutique et

cosmétique (GOTOR, 2008).
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11. généralité sur quelques huiles végetales
11.1. Le tournesol
11.1.1. Définition

Le tournesol «Hélianthus annus» est une plante oleagineuse qui appartient a la famille
des Astéracées (KARLESKING, 1992). La plante est annuelle, phototropique et peut atteindre
une hauteur de 1 a 3 m (KARTIKA, 2005). Le cceur de la fleur contient, a maturité, des

milliers de petites graines riches en huile et qui sont destinées essentiellement a I’alimentation

humaine (BATTAIS et al, 2006).

Figure 4 : Aspect général de la plante et des graines de tournesol (ROCHE, 2005 ; WYSS et
COLLOMB, 2006).

11.1 .2 Caractéristiques des graines de tournesol

L’akéne de tournesol, communément nommé "graine" (figure 10), est généralement
constitu¢ d’une amande et d’une coque ou d’un péricarpe (KARLESKIND, 1996). La
dimension de cette graine varie selon la variété, de 7 a 25 mm de longueur et de 4 a 13 mm de
largeur. Leur poids est compris entre 30 et 80 g pour 1000 graines. Un akéne entier contient :
Une coque qui constitue 18 a 35% du poids total de la graine (KARLESKIND, 1996).
CAMPBELL (198, rapporte que la proportion de coque dans la graine de tournesol riche en
huile (x 23%) est plus faible que dans la graine pauvre en huile (x 43%). D’aprés CANIBE et

al. (1999), la proportion est d’environs 230 g de coque par kilogramme de graine.
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Figure 5 : Graines de tournesol

11.1.3. composition de I’huile de tournesol

Comme pour toutes les huiles végétales, I’huile de Tournesol se compose
essentiellement de triglycérides (98 a 99%) et d’une faible proportion, de substances diverses
regroupeées sous le terme de «fraction insaponifiable».
Les variétés classiques de tournesol produisent des huiles riches en acide linoléique (C18:2, =
60%), a faible teneur en acide oléique (C18:1, = 20%) et pratiquement sans acide linolénique
(C18:3,<1%)

11.1.3.1.Composition en acide gras de I’huile de tournesol classique
L’huile extraite du tournesol classique est principalement composée par des
triglycérides (98 - 99%), dont les teneurs en acides gras sont présentées dans le tableau | et la

figure 6
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Tableau I : Composition en acides gras de 1’huile de tournesol (% acides gras totaux)
(MORIN et al., 2012).

Acide gras Nombre de carbone % AG totaux
Acide myristique C14:0 <0,2
Acide palmitique C16:0 5-8
Acide margarique C17:0 <0,1

Acide stéarique C18:0 4-6
Acide arachidique C20:0 <05
Acide béhénique C22:0 0,5-1
Acide lignoceérique C24:0 <0,3
Acide palmitoléique Ci16:1 <05

Acide héptadinoique Cl7:1 -
Acide oléique Cc18:1 15-25
Acide gadoléique/gondoique C20:1 (n-11)/C20:1 (n-9) <05
Acide érucique C22:1n-9 <0,2
Acide linoléique C18:2n-6 62-70
Acide Alpha-linolénique C18:3n-3 <0,2
Acide gras saturés AGS 10-16
Acide gras mono-insaturés AGMI 15-26
Acide gras polyinsaturés AGPI 62-70
Autres matiéres, 14%"
Cellulose 15% \\
Ac. Linoléique, 29%
Huile, 40%

Protéine, 18%

Eau, 9%

Figure 6 : Composition du tournesol

Ac. Oléique, 9%

AL SRt 2%

Ac.P
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11.1.3.2. Composition en phospholipides
On rapporte que la teneur en phospholipides de I’huile de Tournesol est comprise entre
500 et 1000 mg par 100g d’huile. Ces phospholipides se composent essentiellement de
phosphatidyl-cholines (52%), phosphatidyl-ethanolamines (19,7%), phosphatidylinositols
(26%) et d’acides phosphatiques (2,2%).
11.1.3.3. Insaponifiables
Les composés mineurs (insaponifiables) de I’huile de tournesol, ont des qualités
particuliéres qui peuvent avoir un impact positif sur le plan nutritionnel. On distingue :
e Lestocophérols : Sont essentiellement présentés par 1’a-tocophérol.
e Les phytostérols: sont essentiellement présentés par le B-sitostérol et par le
stigmastérol.
e Les hydrocarbures: Présents en trés faible quantité dans les huiles de tournesol.
Ces substances sont de nature tres diverses : cires, glucides, stérols et antioxydants.

I1.1.4.Caractéristiques physico-chimiques de I’huile de tournesol
Les caractéristiques de I’huile de tournesol sont présentées dans le tableau I1.

Tableau Il : Les caractéristiques de 1’huile de tournesol (KARLESKIND, 1992).

Paramétre Valeur
Densité a 20°C 0,920-0,925
Viscosité a 20°C 51-57
Indice de saponification 188-193
Indice de refraction a 20° 1,474-1,476
Indice d’iode 120-135

I1.1.5. Propriétés de I’huile de tournesol

L’huile de tournesol est utilisée dans 1’industrie alimentaire pour la fabrication des
Sauces et des assaisonnements, ainsi que pour la friture et de nombreuses autres préparations
(ROGIS, 2002). Sa richesse en acide linoléique est particulierement recherchée pour la friture.
Elle confeére en effet une bonne stabilit¢ de 1’huile a la cuisson et de bonne aptitude

Technologique pour la friture industrielle.

-
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11.2.Le soja
11.2.1.Généralités sur le Soja
11.2.1.1. Définition de la plante

Le soja, Glycine max (L) Merrill, est une plante de la famille des légumineuses, sous
famille des papilonoideae, tribu des phaseoleae, largement cultivée pour ces graines
oléagineuses qui fournissent la principale huile alimentaire consommée dans le monde.(
POUZET,1992)

Sa richesse en lécithine la rend précieuse pour la reconstitution des cellules nerveuses
et cérébrales, sa bonne digestibilité en fait une bonne remplacante de I'huile d'olive pour ceux
qui ne peuvent la tolérer (COSSUT et al., 2002). La plante est annuelle, herbacée, dressée, et
peut atteindre une hauteur de 1,5m (RASOLOHERY, 2007). (figure7 (A)

La gousse est droite ou Iégerement courbée, d'une longueur de deux a sept cm. Elle est
formée par les deux moitiés du carpelle, soudées le long de leurs bords dorsal et ventral
(RASOLOHERY, 2007) (figure7(B).

Figure 7 : Plante du soja (A : feuille de soja B : gousse verte du soja)

10\ }
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I1.2.1.2.La graine

A Tl'issue de la floraison et de la nouaison, se développe une gousse contenant, selon les
cas, entre 1 et 4 graines (POUZET,1992)

Comme chez les autres légumineuses, la graine (figure 8) se compose essentiellement
d'une enveloppe lisse (la coque) et d'un embryon. Sa taille varie généralement entre 5 et 10 mm de
diamétre et son poids (selon les variétés) oscille entre 50 et 400 mg. La forme de la graine varie
selon les cultivars (POUZET,1992).

Cotylédon
-—— {8991 %)

A
M Graine entiare I - Envelopps
¢ {6-8 %)

!.Nilhlil!I.‘l!ll]llllllllillllllﬂllﬂl"ilﬂl[l‘l = (Germe
0 1N 12 13

Figure 8: Description macroscopique de graine de soja (HUBERT, 2006).

La qualité des proteines est idéale en termes de profil d'acides aminés et de digestibilité
(HUBERT, 2006). Elles sont constituées principalement de globuline (90 % des protéines et 36

% du poids de la graine).

11.2.1.2.1.Composition de la graine

Les graines de soja constituent une excellente source de protéines de haute valeur
nutritive et d’acide aminés. De plus le soja contient presque 20% en masse de lipides avec
I’huile de soja, le Tableau Il montre les valeurs extrémes des constituants de la graine de soja
(DEBRUYNE , LGNACE .2001).

11\ }
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Tableau I11 :Variation des composants de la graine de soja entiére
(TREMOLIERE.J,SERVILLE.Y,JACOTOT.R ET DUPIN.H,1984)

Composants

Valeurs extrémes

Huile (%MS)

Protéines (Nx6.25)
(9%oMS)

Cellulose brute
(%MS)

17 - 27

34 -52

11.2.1.3. huile de soja

11.2.1.3.1. Composition de I’huile

11.2.1.3.1.1. En acide gras

La teneur en acide gras insaturés de I’huile de soja étant trés élevée, les molécules de

triglycérides contiennent au moins deux acides gras insaturés. (PLATON,2007), comme il est

montrer sur le tableau suivant :

Tableau IV : La composition en acide gras de I’huile de soja ;( WHITE.P.J et MILLER

,1988).
Acide gras Quantité par 100g
Sature :total 14,4
C2 0 -
Cus:0 0,1
Cws:0 10,3
Cis:0 3,8
Monoinsaturé :total 23,3
Cl6:1 0,2
Ci8:1 22,8
C20:1 0,2
Polyinsaturé :total 57,9
C18:3 51,0
C20:3 6,8




Syntheése bibliographique

11.2.1.3.1.2.Composition en insaponifiables

La partie insaponifiable de 1’huile de soja présente 1.6% dans ’huile brute et de 0.6 a
0.7% dans I’huile raffinée. Elle se compose essentiellement de stérols et de tocophérols

comme le montre le Tableau V.

Tableau V : Composition en insaponifiable de I’huile de soja en mg/100g d’huile) ; (POUZET
,1992).

Insaponifiable 0.5 - 1.6%

Stérols (en mg/100g) Hydrocarbures (mg/100g)
Composition des stérols 250-
418
(en % des stérols totaux) Tocophérols (mg/100g) 80-167
Cholestérol <1 Composition des tocophérols.
(en % des tocophérols totaux)
Brassicastérol -
Alpha-tocophérol 5-10
Compastérol 19-23
Beta- tocophérol 2
3
Stigmastérol 17-19
Gamma- tocophérol 44-60
B Sitostérol 47-59
Delta- tocophérol 30-43
A5 Avinastérol 2-4
Tocophérols -
A7 Stigmastérol 1-3
Alcools triterpéniques
A7 Avinastérol 1-2 (en mg/100g)
Ergostérol <3

=
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11.2.1.3.1.3. Composition en phosphatides
Ils se présentent dans I’huile sous deux formes :

) Hydratables: ce sont en particulier laphosphatidylcholine (30%) et Ila
phosphatidyléthanolamine (30%).

. Non hydratables : ce sont des sels de calcium et de magnésium des acides

phosphatidiques et des phosphatidylinositol (40%). (PLATON,2007) Les principales constantes

physiques et chimiques de 1’huile de soja sont regroupées dans le Tableau VI:

Tableau VI : Constantes physiques et chimiques de 1’huile de soja (POUZET , 1992)

Parametre Valeur
Densité a 20°C 0,921-0,924
Viscosité a 20°C 53-58
Indice de saponification 188-195
Indice de réfraction 1.473-1.477
Indice d’iode 125-128
Indice d’acidité 0.3-1.8

11.2.2. Propriétés

L'huile de soja contient aussi de la lécithine qui a une action hypocholestérolémiante.
Sa richesse en lécithine lui permet de supporter une chaleur jusqu'a 177 — 200 °C (COSSUT et
al., 2002).

11.2 3. Extraction de I’huile
La premiére étape de I'extraction proprement dite consiste a nettoyer et a décortiquer
les graines oléagineuses (soja, mais, arachides, graines de tournesol, amandes, noisettes. On
procéde ensuite au broyage qui transforme la substance en pate qui subira alors une extraction
mécanique par pressage a froid ou a chaud.
L'extraction de I'huile végétale fut longtemps effectuée de facon artisanale, elle est
maintenant réalisée de facon industrielle, a grande échelle. Peu importe la matiere de base
utilisee, la fabrication de I'huile débute toujours par le nettoyage et le décorticage, suivis du

pressage qui varie selon le type d'huile et le raffinage, pour les huiles dites commerciales.

=



Syntheése bibliographique

11.2.3.1.0btention de I'huile de soja brute

Par trituration (pilage), les graines sont transformeées en huile de soja et en tourteaux
pour l'alimentation du bétail. Le traitement des graines de soja qui sont dites pauvres en huile
(15 - 20 %), est constitué de : Nettoyage, séchage des graine, maturation, décorticage, aplatis
sage, extraction et séchage de 1’huile (Figure 9) (LAISNEY, 1992).

Soja en
prevenance
du stock

Nettoyage
Concassage
Décorticage

Coques de
graines

k4
¥

Conditionnemert Toastageet
Floconnage (et mouture
expander)
w l

Exfraction par
solvant Tourteaux de
grames 44%

Désolvantisation
Toastage, séchage
et refroidissement

Mouture ou TDU_I'LEEUX ::'!e

pelletisation graines 48%

Figure 9 : Les étapes de I'extraction de I'huile de soja brute (MUSTAPHA et STAUFER,
2002).

11.2.3.2. Le raffinage des huiles

Les huiles brutes obtenues renferment un certains nombre d'impuretés indésirables,
responsables du godt et de I'odeur désagréables et de leur mauvaise conservation.

Le raffinage a pour but, d'éliminer les acides gras libres, les produits d'oxydation, les
arbmes désagréables, les colorants, les produits toxiques (tels que les pesticides, les glycosides)
mais également les phospholipides ainsi que les métaux tels que le fer et le cuivre présents a
I'état de traces et généralement liés a des composés organiques (MOHTADJI- LAMBALLAIS,
1989 ; JAMIL et al., 1998).
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11.2.3.2.1. Les différentes étapes du raffinage

Le raffinage comprend une série de traitements qui sont : La démucilagination, la

neutralisation, le lavage, le séchage, la décoloration, la filtration et la désodorisation
(MOHTADJI-LAMBALLAIS, 1989).Ces étapes sont illustrées dans la figure 10.
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Figure 10 : Raffinage par voie chimique : étapes et composes éliminés (FRAISSE, 2003)

11.2.3.2.2.Inconvénients du raffinage

des huiles

Les inconvénients liés au raffinage sont :

> Modification qualitative de la composition de I'huile au préjudice des nutriments

essentiels (protéines, acides gras insaturés, vitamines, minéraux et oligo-éléments, fibres) ;

> Destruction de la vitamine F a fort pouvoir antioxydant .
> Transformation de la structure moléculaire des acides gras.
> Saturation d'une partie des acides gras insaturés, qui deviennent inactifs sur le plan

biologique (perte de I'activité vitaminique E), et favorisant les maladies métaboliques de

Trace de savons,
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surcharge (maladies cardio-vasculaires et surcharge pondérale),

> Inversion de configuration spatiale de la molécule autour de la double liaison (formes
"Cis" et "Trans"): La majorité des acides gras insaturés naturels sont de configuration "cis",
ils pivotent en position "trans”, qui a deux inconvénients majeurs : D'une part, elle
favoris I'athérosclérose, d'autre part, des études epidémiologiques font suspecter ces graisses
"trans™ de favoriser certains cancers (notamment du sein, du colon et de la prostate) (LE
GOFF, 1998).

11.3. L’huile d’olive

11.3.1. Définition

D’apres le conseil oléicole international (COI, 2015), I’huile d’olive est définie comme
¢tant une huile provenant uniquement du fruit de I’olivier (OleaEuropaea L) a I’exclusion des
huiles obtenues par solvants ou par des procédés de réestérification et de tout mélange avec

les huiles d’autre nature.

11.3.2. Classification de I’huile d’olive
Les huiles d'olive font I'objet du classement et des dénominations suivantes selon le
COl (2016).

11.3.2.1. Huiles d'olive vierges

Huiles obtenues a partir du fruit de I'olivier uniquement par des procédés mécaniques
ou d'autres procédés physiques, dans des conditions qui n'entrainent pas d‘altération de I'huile,
et qui n'ont subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la
filtration ; a I'exclusion des huiles obtenues par solvant, par adjuvant a action chimique ou
biochimique, ou par des procédés de réestérification, et de tout mélange avec des huiles
d'autre nature.

Ces huiles font I'objet du classement et des dénominations suivants :
11.3.2.1.1. Huile d'olive vierge extra

Huile d'olive vierge dont I'acidité libre, exprimée en acide oléique, est au maximum de
0,8 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette

catégorie.

=
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11.3.2.1.2. Huile d'olive vierge

L'expression «fine» pouvant étre employée au stade de la production et du
commerce de gros).Huile d'olive vierge dont l'acidité libre, exprimée en acide oléique, est au
maximum de 2 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues

pour cette catégorie.

11.3.2.2. Huiles d'olive raffinées
Huile d'olive obtenue par le raffinage d'huiles d'olive vierges, dont I'acidité libre,
exprimée en acide oléique, ne peut étre supérieure a 0,3 g pour 100 g et dont les autres

caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie.

11.3.2.3. Huiles d'olive

Composée d'huiles d'olive raffinées et d'huiles d'olive vierges : Huile constituée par un
coupage d'huile d'olive raffinée et d'huiles d'olive vierges, autres que lampante, dont I'acidité
libre, exprimée en acide oléique, ne peut étre supérieure a 1 g pour 100 g et dont les autres

caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie.
11.3.2.3.1. Huiles de grignons d'olive

Huile constituée par un coupage d'huile de grignons d'olive raffinée et d'huiles d'olive
vierges, autres que lampante, dont I'acidité libre, exprimée en acide oléique, ne peut étre
supérieure a 1 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues
pour cette catégorie (COI, 2016).

11.3 3. Les procédés technologiques d’extraction de I’huile d’olive

11.3.3.1. Récolte des olives

Pour produire une huile de qualité, il est important que les olives soient de bonne
qualité (fruits non abimés, au stade optimal de maturité) et dans un bon état sanitaire au
moment de la récolte (EL ANTARI et al., 2000). La modalité de récolte des fruits, est un
facteur parmi d’autres ayant une incidence sur la qualité de I’huile d’olive, il est donc
nécessaire de récolter les olives sur I’arbre, (CAVUSOGLU et OKTAR, 1994; EL ANTARI et
al.,2000).

Plusieurs systéemes de récoltes sont décrits :

=
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11.3.3.1.1. la cueillette manuelle

C’est la technique la plus ancienne et la seule Utilisée encore en Algérie. Elle est
réalisée par chute naturelle du fruit (une fois le stade de Maturité est atteint), a la main ou
encore avec de simples instruments de gaulage. Il est Conseillé d’utiliser les filets de récolte
pour recueillir les fruits car ils amortissent la chute des Fruits et limitent les dégats dus a la
rupture de 1’épicarpe en contact avec le sol et améliore les Rendements de récoltes. (ITAF,
2012). Bien que cette méthode permette d'obtenir un volume D’huile élevé, la qualité s'en
trouve altérée. L'acidité augmente et le profil du goit et de L’arome change.

Une amélioration de la méthode de récolte consiste en l'installation de filets sous les
Arbres, ce qui permet d'éviter le contact direct des olives avec les pathogénes et les résidus
Meétalliques (fer et cuivre) du sol et réduit considérablement les possibilités de contamination
Et d'altération de I'huile, car les teneurs de ces deux éléments dans 1’huile d’olive comestible
doivent étre respectivement inférieures ou égales a 3,0 et 0,1 mg/kg. (ITAF, 2012).
11.3.3.1.2. La récolte peut se faire mécaniquement

Cette méthode de récolte utilise des équipements appropriés, on peut citer les crochets
vibrants, les peignes oscillantes et les vibreurs (AHMIDOU, 2007). Ces machines bien que
rentables présentent I'inconvénient de laisser 20 a 30% de fruits sur l'arbre. Les vibreurs,
n'étant pas sélectifs, les fruits récoltés Présentent des meurtrissures, sont hétérogenes surtout
au point de vue degré de maturité, ce qui ne manque pas d'affecter négativement la qualité de
I'nuile qui en est extraite (AHMIDOU, 2007).
11.3.3.2. Effeuillage et lavage

L’opération d’effeuillage est effectuée a 1’aide d’un appareil automatique muni d’un
systtme d’aspiration et cette opération peut étre réalisée manuellement. Cette étape est
nécessaire pour éviter une coloration trop verdatre de 1’huile se traduisant par un excés
d’amertume et I’obtention d’une huile ayant une flaveur caractéristique dénommée « feuilles
vertes » ou « fruité vert herbacé » qui ne plait pas toujours aux consommateurs
(DIGIOVACCHINO, 1991; CHIMI,2001).

Aprées I’effeuillage, il convient de proceder au lavage des olives, pour se débarrasser
de toutes les impuretés (terre, poussiere, résidus des produits phytosanitaires) qui risquent
d’altérer la qualité de I’huile d’olive (UZZAN,1994; CHIMI, 2001).

=
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11.3.3.3. Broyage

La majorit¢ de I’huile présente dans les olives est contenue dans les cellules du
mésocarpe de la drupe renfermée pour la plupart dans les vacuoles et dispersée dans le tissu
colloidale du cytoplasme, il est donc nécessaire de libérer ces gouttelettes d’huile en
soumettant les olives propres a un broyage poussé qui vise a faire éclater la drupe gorgée
d’huile, a permettre le concassage du noyau et I’écrasement de 1’amande

(DI- GIOVACCHINO,1991; ARTAJO,2006).

Le broyage des olives ne doit étre trop grossier, ni trop fin. 1l doit étre adapté a leur
degré de maturité. Selon la norme du Conseil Oléicole International (COIl), la durée de
broyage ne doit pas dépasser 20 a 30 minutes. Si le broyage est plus prolongé, les polyphénols
inhibiteurs naturels de 1’oxydation ainsi que 1’huile produite s’oxydent en présence de 1’air et

cette derniere perd sa qualité (OQUAOUICH et CHIMI, 2007).

11.3.3.4. Malaxage

Aussitot aprés le broyage des olives, il est procédé a I’opération de malaxage, qui
consiste en un brassage lent et continu de la pate d’olive pour favoriser la réunion des
gouttelettes d’huile avec la formation de gouttes plus grosses (DI-GIOVACCHINO,1991;
ANGEROSA et al., 2001). Selon DI-GIOVACCHINO (1999), pour obtenir une huile de bonne
qualité, ’opération de malaxage doit avoir une durée maximale de 30 min dans le cas du
systeme de la pression et de 60 min au maximum pour le systéme de la centrifugation a 2 ou a

3 phases.

Il .3.35. Extraction

Les principaux critéres de qualité de I’huile d’olive tels que 1’acidité, sont fortement
influencés par le systéme d’extraction (GIMENO et al ., 2002).Le matériel d’extraction doit
assurer 1’extraction de I’huile tout en sauvegardant son contenu en vitamines, en acides gras
essentiels et surtout en composés mineurs qui lui conferent sa flaveur et qui sont nécessaires

pour sa conservation et sa stabilité (KHLIF, 1996).

Des études traitant I’influence du systéme d’extraction sur la composition en huile ont
montré que l'acidité est plus elevée dans les huiles extraites par les systéemes de pression que
celle obtenue par centrifugation (TORRES et al., 2007 ;GHARBI et al., 2015).

2
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11.3.3.5.1. Systéme d’extraction par pression
C’est un systéme d’extraction discontinu qui utilise des presses métalliques a vis ou

hydrauliques, les pressions exercées sont de I’ordre de 100, 200 et 400 Kg/cm2. Sous I’action

de la pression, la pate d’olive dégage le mott huileux (huile et margines), la séparation de

I’huile des margines se fait, dans ce systéme, par décantation ou par centrifugation (ALBA et

MENDOZA, 1999; BENYAHIA et ZEIN, 2003; CHIMI,2006).

Effeuillage et lavage —3 Broyage — Malaxage

Pressage

l

Mout grignons

|

Séparation par décantation ou centrifugation

Huile Margine

Figure 11 : Diagramme de systéme d’extraction discontinue par pression
(SEKQU ,(2012).

11.3.3.5.2. Systéme d’extraction par centrifugation

Le systeme de centrifugation exploite les différences existantes entre les poids
spécifiques de la phase solide (grignons) et les phases liquides (huile et margines), les
séparateurs employés sont des centrifugeuses, généralement, horizontales (UZZAN, 1994
;KOUTSAFTAKIS et STEFANODAKIS, 1995).
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11.3.3.5.2.1. Systéeme d’extraction par centrifugation a 2 phases

Avec ce type de séparateur, une centrifugation suffit pour séparer 1’huile du grignon
humidifié par les eaux de végétation sans fluidification de la masse d’olive (KOUTSAFTAKIS
et STEFANODAKIS, 1995; DE STEFANO et al., 1999) ,les etapes sont illustrées dans la
figure 12.

Effeuillage et lavage

l

Broyage

|

Pétrissage

l

Centrifugation

oo

Huile grignons+ eau de vegetation

Figure 12 : Diagramme de systéme d’extraction continue avec centrifugation a 2 phases.

(SEKOUR, (2012).

11.3.35.2.2. Systeme d’extraction par centrifugation a 3 phases

Ce systéme nécessite deux centrifugations : la premiere vise a séparer les phases
solides et liquide et la seconde a séparer les phases liquide-liquide (I’huile des margines).
Avec ce systeme, il est nécessaire de fluidifier la masse d’olive, en fonction de sa texture en
utilisant une quantité variable d’eau, entre 50 et 70 % a une température comprise entre 25 °C
et 35 °C (ALBA MENDOZA, 1999 ; CHIMI, 2006; DEL CARO et al., 2006),les étapes sont

illustrées dans la figure 13.

2
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Effeuillage et lavage

.

Broyage
Eau <—

'

Malaxage

'

Centrifugation

Mout grignon

v
Seéparateur centrifuge

l l

Huile margine

Figurel3 : Diagramme de systéme d’extraction continue avec centrifugation a 3phases.

(SEKOUR, (2012).

11.3.4.Conservation et stockage de I’huile d’olive
L'huile débarrassée des eaux et des bruts, est conservée pendant un certain temps dans
les huileries. Bien que I'huile d'olive se conserve bien, certaines précautions doivent étre

prises pour assurer une bonne conservation:

> La température doit étre de 15C°environ.
> Eviter la présence de l'eau dans les huiles (influence sur les caractéristiques

organoleptiques et chimiques).

> Eviter I'exposition a la lumiére et a I'air (oxydation de I'huile).

> Les récipients doivent contenir le minimum d‘air.

> L'huile ne doit pas étre aérée et remuée pour éviter les oxydations et le phénomeéne
d’émulsion.
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11.3.4 1. Les différentes altérations de 1'huile d’olive

> Altération par contact avec les matériaux inadéquats.

> Altération par contact prolongé avec des impuretés aqueuses.
> Altération par oxydation. (GHEZLAOUI,2011).

11.3.5. Composition chimique de I’huile d’olive
La composition de I’huile d’olive change selon la variété, les conditions climatiques et

I’origine géographique. Les composés peuvent étre classés en deux grands groupes :

> Les substances saponifiables (triglycerides, acides gras,) (de 96 a 98% de 1’huile).
> Les substances insaponifiables (de 2 a 4% de I’huile).
11.3.5.1. La fraction saponifiable
11.3.5.1.1. Les acides gras
Les principaux acides gras présents sous forme de glycérides dans I'huile d'olive sont

les acides gras suivants : oléique, linoléique, palmitoléique, palmitique, et stéarique.

L’acide oléique est représenté a des teneurs beaucoup plus élevées que les autres acides
(KIRITSAKIS et MARKAKIS,1988), celui-ci constitue jusqu'a 80% des acides gras et présente
un intérét primordial dans la médecine préventive (JACOTOT,1996). La composition en
acides gras constitue 1’'un des criteres de pureté des huiles d’olives dont les teneurs sont

données par le COL.

11.3.5.1.2. Les triglycérides
La plupart des acides gras de I'huile d'olive sont présents sous forme de triglycérides,
le triglycéride majoritaire se présente sous forme de trioléine ; les triglycérides les plus

prédominants sont donnés dans le tableau VII.

Tableau VI1 : Les principaux triglycérides retrouvés dans 1’huile d’olive (BOSKOU, 2000).

Triglycéride Teneurs en %
000 40259
POO 15420
OoOoL 55a7,5
SO0 3a7

P : Acide Palmitique, S : Acide Stéarique L : Acide Linoléique, O : Acide Oléique.
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11.3.5.2. La fraction insaponifiable
11.3.5.2.1. Les pigments

La couleur de I’huile est une caractéristique de base de la qualité des huiles vierges. La
couleur vert-jaune est attribuée a la présence de nombreux pigments : les chlorophylles, les
caroténoides et les anthocyanes (GIUFFRIDA et al., 2007). Les chlorophylles a et b sont les
principaux pigments chlorophylliens identifiés dans I’huile d’olive ; qui montrent une

absorbance optimale a 670 nm (KIRITSAKIS et MARKAKIS, 1988).

11.3.5.2.2. Les Stérols

Ce sont les constituant essentiel des membranes cellulaires ;ils se retrouvent aussi
bien chez les animaux que chez les végétaux .La détermination de la composition et la teneur
en stérols servent a déterminer le type et 1’authenticité de 1’huile d’olive (ANGEROSA et al
.,(2004) ; GARCIA et al., 2008).

11.3.5.2.3. Les tocophérols

Les tocophérols sont des composés important de 1’huile d’olive en raison de leurs
contributions a la stabilit¢ oxydative et nutritionnelle de ’huile .Dans I’huile d’olive les
tocophérols se trouvent sous forme libres non estérifiés .Leur concentration oscille entre 5 et
300 PPM dont I’a tocophérols représente environ 95% du total. Les autres tocophérols (B, v,
d) ne sont présent qu’a 1’état de trace (DOUZANE et BELLE, 2005 ;RAYN et al., 1998).

I1.3.5.2.4. Hydrocarbures

Le principal hydrocarbure de I'huile d'olive est le squalene, un terpéne insaturé qui
apparait la voie de la biosynthese de cholestérol. 1l représente 30 a 50 % des constituant
mineurs de 1’huile d’olive avec un teneur de 3 a 7 mg /g (ASSMAN ,2008).

2
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I11. Altération des huiles végétales
Les produits agroalimentaires, riches en fraction lipidique, sont susceptibles de subir

des transformations chimiques et des dégradations (oxydation et rancissement des graisses
et des vitamines, hydrolyse et polymeérisation non contr6lée, modification de textures et perte
des propriétés organoleptiques ou nutritionnelles) sous I’influence de différents parametres :
I’oxygeéne, température et humidité. Ces phénomenes sont réduits ou empéchés par 1’ajout
d’antioxydants synthétiques.
I11.1. Mécanisme d’altération

L’hydrolyse et I’oxydation sont les principales voies d’altération des lipides au cours
de la production, du stockage et de la transformation des fruits ou graines oléagineuses
(JUDDE, 2004).
I11.1.1. L’hydrolyse

L’hydrolyse des corps gras qu’elle soit d’origines enzymatique ou chimique conduit a
I’apparition d’acides gras libres et de glycérides partiels (mono et di-glycérides) dont les
propriétés sont plus ou moins désagréables sur le plan organoleptique (DENISE, 1992). cette

réaction peut se produire par deux voies :
» Hydrolyse chimique

Les esters (triglycérides) peuvent étre hydrolysés en milieu basique, acide et méme
neutre. En milieu basique la réaction est totale, elle est appelée saponification, en milieu acide

ou neutre la réaction est réversible. L hydrolyse est la réaction inverse de I’estérification

(YADAV, 1997).

» Hydrolyse enzymatique
Les lipases hydrolysent les liaisons esters des glycérides et libérent a partir des
triglycérides des acides gras, des di glycérides et des mono glycérides.
A noter également que les lipases n’agissent en général que dans un domaine restreint de
température (20-50°C) et de pH (5,5-7,5),(ALLEN et HAMILTON, 1999).

I11.1.2. Thermo-oxydation

L’emploi des corps gras pour frire, cuire ou rotir certains aliments s’accompagne
inéluctablement d’attaque thermo-oxydatives. Ces réactions augmentent la teneur de 1’huile
chauffée en produits d’altération et modifient leurs caractéristiques physico-chimiques et

nutritionnelles (GUPTA, 2005).

2

=



Syntheése bibliographique

» facteurs favorisant 1’oxydation

Le rancissement oxydatif est un phénomene purement chimique et spontané des lors
Que les acides gras insaturés (comportant au moins une double liaison) sont en présence
D’oxygene atmosphérique ; notons a ce stade que la lumiere ou la température sont des
Facteurs accélérateurs mais ne sont pas des éléments nécessaires et suffisants pour déclencher
Des phénoménes d’oxydation (JUDDE, 2004). Le tableau V résume les facteurs qui

favorisent L’oxydation.

Tableau V111 : Facteurs favorisant 1’oxydation (MULTON, 2002).

Facteurs interne Facteurs externe

Nature de la matiere grasse (acides gras | Oxygene
libres)

Instauration (nombre et position) Température

Dispersion (augmentant la surface d’échange | Lumiere (radiation UV ou ionisation)

avec 02)

Activit¢ de 1l’eau > 0.3 (favorisant
I’oxydation enzymatique et D’activité des

métaux)

Enzymes (lipases lipoxygénases)

Pigments (catalysant la photo-oxydation

Métaux de transition (fer, cuivre, cobalt)

=~
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I11.1.2.0xydation (rancissement)
Selon les mécanismes réactionnels mis en ceuvre, I’oxydation est subdivisée en auto

oxydation, photo oxydation et oxydation enzymatique ( RAHMANI, 2007).
L’oxydation des lipides peut résulter de plusieurs voies réactionnelles en fonction du milieu et
des agents initiateurs:

» L’auto-oxydation catalysée par la température, les ions métalliques, les photons.

» La photo-oxydation, initiée par la lumiere en présence de photo sensibilisateurs.

» L’oxydation enzymatique initiée par la lipo-oxygénase (EYMARD, 2003).

111.1.3.1. L’auto-oxydation

L’auto-oxydation des lipides est une réaction radicalaire en chaine auto catalytique
(LAGUERRE, 2007);il se déroule généralement par un processus triphasé (initiation,
propagation, terminaison) (LAGUERRE, 2007). Elle produit principalement les

hydroperoxydes et les composés volatils,

> Initiation :

Lente, elle correspond a la formation des radicaux libres (R°). En présence d’un
initiateur (1), les lipides insaturés (RH) perdent un atome d’hydrogéne pour former un radical
libre de lipide (R°). Ce mode d’initiation, favorisé par une élévation de température, peut étre
produit par des radiations ionisantes, des générateurs chimiques, des systemes enzymatiques

ou chimiques produisant des espeéces activées de l’oxygeéne, ou de traces métalliques
(ANGELIQUE et CLAUDE, 2006).

(1) RH ——» R® + H®

» Propagation :
C’est une réaction radicalaire en chaine rapide, c’est la phase de la
Destruction des hydroperoxydes (ROOH) et I’apparition des composés responsables du gott
et de ’odeur de rance. La phase de propagation ou I’oxygene fixé donne un radical peroxyde
(ROOQ°) instable qui réagit avec une nouvelle molécule d’acide gras polyinsaturé et, conduit a

un néo radical libre et un hydro-peroxyde (MARC et al. 2004).

(2) R°+02
(3) ROO°+RH

» ROO° (Réaction rapide)
» ROOH+ R°

2
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» Terminaison

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

radical libre.

() R°+R° » RR

(5) R° + RO® » ROOR
(6) R° + ROO° » ROOR

(7) ROO° +R O0° ROOR + 02

Les réactions d’initiation et de propagation, des réactions d’arréts peuvent se produire
entrainer la disparition de certains proportions des radicaux libres (CHEFTEL et CHEFTEL,
1986).

I11.1.3.2. Photos-oxydation

La photo-oxydation est une voie importante de production d’hydro-peroxyde en présence
d’oxygeéne, d’énergiec lumineuse (UV) et des photos sensibilisateurs telles que les
hémoprotéines ou la riboflavine (RIAHI et MARZOUKI, 2000), deux situations peuvent se

présenter :
» Photo-oxydation directe

La lumiere joue le role d’accélérateur des cinétiques des réactions d’oxydation, les

mécanismes chimiques restent les mémes.
» Oxydation photo-sensibilisee

Grace a la présence nécessaire d’un agent photo-sensibilisateur (pigments type
Chlorophylle, certains colorants, certaines vitamines), 1’oxygene normal de 1’air est activé,
Passant de son état fondamental dit « triplet » a un état excité dit « singulet », état dans lequel
L’oxygene a suffisamment d’énergie pour se fixer directement sur I’acide gras sans passer par

L’étape radicalaire. Les mécanismes réactionnels sont donc différents (JUDDE, 2004).

111.1.3.3. Oxydation enzymatique

Le phénomeéne d’oxydation des acides gras insaturés des fruits oléagineux peut étre
D’origine enzymatique. L’enzyme principalement impliquée est la lipoxygénase (AISSI et al.
2011).

2
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La lipoxygénase catalyse l’insertion d’une molécule d’oxygeéne sur un acide gras

insaturé selon une réaction stéréospécifique, et aboutit a la formation d’hydro-peroxyde. Elle

agit spécifiqguement sur les acides gras non estérifiés.
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Figure 14 : Schéma des réactions d’oxydation des lipides (BERSET et CUVELIER, 1996).

I111.2. Produits formés au cours de I’oxydation des lipides

111.2.1. Produits primaires

Les produits primaires de I’oxydation des huiles se composent essentiellement
d’hydro-Peroxydes variés. Méme lorsque la plus grande partie de 1’oxygene a été consommée
dans les réactions secondaires. La raison repose sur 1’instabilité des hydroperoxydes qui sont
rapidement décomposés en deux radicaux libres (JOAQUIN et CARMEN, 2002; VILLERE et

GENOT, 2006).

111.2.2. Produits secondaire

Les hydroperoxydes, produits primaires de la réaction, sont des molécules instables.
Ils se décomposent sous I’effet de la chaleur ou des métaux en donnant naissance a des
produits secondaires : radicaux libre, peroxydes et les composés volatils qui sont a 1’origine
de la Modification de I’odeur des produits oxydés (JOAQUIN et CARMEN, 2002; VILLERE

et GENOT, 2006).
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Figure 15 : Schéma des produits formés au cours de 1’oxydation.

I11.3.Impact de ’oxydation des huiles
Selon JOAQUIN et CARMEN (2002); LAGUERRE et al. (2007) et RAHMANI (2007)
Cce processus peut se résumer en trois points :
> Impact nutritionnel et organoleptique: dégradation des vitamines liposolubles (A, D,
E, K) et des acides gras essentiels; développement de flaveurs anormales, changement
de couleur, Enfin la formation des composés toxiques (peroxydes, époxydes,
aldéhydes).
» Impact sanitaire. Les composés secondaires d’oxydation montrent des effets

cytotoxiques et mutagenes (cas du malondialdéhyde, par exemple, qui réagit avec
I’ADN) ou encore des effets cancérigenes, mutagénes et athérogénes (cas des
monomeres cycliques et oxystérols).

» Impact économique: Perte de la valeur marchande suite a I’oxydation qui déprécie la
qualité du produit.

I11.4. Les antioxydants
111.4.1. 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 endommagées (PELLY et al,
2003).11 existe des molécules naturelles (vitamine Cet vitamine E) et synthétiques pouvant
jouer ce réle. Ce sont genéralement des molécules phénoliques mono ou poly-hydratées.

3
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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 & des substances naturelles.

111.4.2. Mécanisme d’action

En présence de 1I’oxygene, I’oxydation des lipides insaturés ne peut pas étre empéchée.

De plus, c’est une réaction irréversible ; cependant, elle peut étre inhibée. Les antioxydants
peuvent agir sur différentes étapes de I’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
I’oxygene ou en déviant de I’aliment les effets de la lumicre ou des rayonnements (MARC et
al, 2004).
111.4.3.Types d’antioxydants
111.4.3.1. les antioxydants de type |

Les antioxydants de type | sont des molécules ayant la capacité a inactiver les radicaux
libres. 1ls comprennent principalement des composées phénoliques. Les antioxydants
primaires sont ceux qui sont le plus souvent retrouvés dans le domaine alimentaire.

Ils inhibent la propagation des réactions radicalaires en fournissant des hydrogenes aux
radicaux libres présents dans le milieu (figure 16).
Il'y a formation de nouveaux radicaux stables qui ne possédent pas I'énergie suffisante

pour arracher un hydrogene aux lipides et la propagation s'arréte.

ROO°+ AH —— > ROOH+A°®

RO°+AH — » ROH+A®

Figure 16 : Mécanisme réactionnel des antioxydants type |
(KORTENSKA et al., 2002).

Parmi les composés phénoliques naturels, on retrouve :

o a-tocophérol qui est le plus utilisé. Il agit en faible quantité et il est encore largement
présent dans les huiles vegétales raffinees.
o le romarin (Rosemarinus officinalis) est un extrait naturel utilisé en industries

alimentaires.
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o Les gallates inhibent I'action de la lipoxygeénase, leur solubilité en milieu hydrophobe
est pratiquement nulle si la fonction acide carboxylique n'est pas totalement estérifiée.
o Ter butylhydroguinone (TBHQ) qui est une molécule modérément soluble dans les
phases grasses, elle est tres utilisée au cours des procédés de raffinage des huiles car la
molécule est tres stable, n‘entraine pas de phénomeéne de coloration ni de mauvaises odeurs.
C'est I'antioxydant de choix lors de la fabrication des chips.
111.4.3.2. les antioxydants de type 11

Ce type d’antioxydant prévient la formation des radicaux libres et peut intervenir par
Différents mécanismes. Certains chélatent les ions métalliques réduisant ainsi 1’effet
prooxydant des ions, c’est le cas des acides phosphoriques et citriques.
111.4.3.3. les antioxydants enzymatique
Les antioxydants secondaires sont considérés comme des antioxydants préventifs ; ils
peuvent agir en éliminant ou en diminuant la concentration d’oxygeéne présent dans 1’huile.
On trouvera différentes classes de molécules comme :
> les agents chélateurs de métaux pro-oxydants : ils piégent les métaux pro-oxydants
(fer et cuivre) ; c’est le cas de 1’acide citrique.
> Les antioxydants agissant sur le niveau énergétique de lI'oxygene singulet : c'est le cas
des caroténoides.
> Les antioxydants secondaires synergistes : ce sont des substances qui prolongent la

durée de vie des antioxydants primaire comme par exemple I’acide ascorbique.

De maniere générale, il est pertinent de combiner les antioxydants entre eux, en
associant par exemple, 1’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).
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111.4.3.4. les antioxydants non enzymatique
Le deuxieéme type d’antioxydants comprend des :
> Antioxydants moléculaires liposolubles comme les caroténoides, la vitamine E qui
Agissant au niveau des membres et des lipoprotéines circulantes;
> Antioxydants hydrosolubles comme les protéines, 1’acide urique et les polyphénols qui
Assurent une protection des milieux intra et extracellulaire (NAUDET, 1992).

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 & donner des modifications de coloration ou d'odeur,
> la disponibilité de la molécule et son codt.

111.4.4.Propriétés biologique des antioxydants
> Une alimentation pauvre en vitamine C fait décroitre la concentration en vitamine E,
un mutant incapable de synthétiser la vitamine C.
> La consommation de beta caroténe est efficace pour protéger la peau contre les dégats
induit par la lumiére solaire en bloquant I’oxygene a 1’état singulet chez les patients atteint de
porphyries.
> Les composés phénoliques sont considérés comme des inhibiteurs de 1’oxydation in
vitro du plasma et du complexe LDL/Cholestérol.

» L’application topique de vitamine E sous différentes formes présentant des activités

anti-oxydantes supérieures a la tocopheérol est préférable car la surface de la peau est

facilement oxydable.

Des études biologiques récentes sur la peroxydation in vivo des lipides ont montré que
les espéces actives de 1’oxygene et les radiaux libres sont en corrélation avec certaines
maladies telles que 1’athérosclérose, 1’hypertension, les diabétes, les ischémies, les maladies
inflammatoires chroniques, le cancer induit par le stress oxydant, les maladies de parkinson et
d’autres maladies neurodégénératives. Ainsi, I’usage des antioxydants comme médicaments

s’avere aujourd’hui trés répondu.
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Les facteurs affectant les stress oxydatifs menacant I’homme sont classés en trois

catégories :

>

Facteurs génétiques :
- Vitesse de production intrinséque d’enzyme réparatrice.

- Vitesse d’absorption des antioxydants alimentaires.

Facteurs alimentaires :

- Agents d’induction de radicaux oxygeéne : pro- oxydant.
- Agent d’induction du cytochrome P450.

- Produits chimiques.
Facteurs environnementaux :

- Exposition aux radiations.

- Lumiére ultraviolet.

- Composees atmosphériques.
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Matériel et méthodes

|.Objectif de I’étude
L'objectif de notre étude est de synthétiser les résultats obtenus dans les travaux

antérieurs de mémoires de fin de cycle menés au departement. Ces études ont porté sur
I'évolution des paramétres physico-chimiques des huiles végétales commercialisées dans notre
pays en fonction des conditions et de la durée de stockage. Des échantillons des huiles de
différentes marques ont été transvasés dans des bouteilles en matiére plastique transparent de
volume 330ml ; ils sont, ensuite, stockés dans les conditions suivantes : a 1’obscurité, a la
lumiere du jour, au réfrigérateur et sous le soleil. La durée de stockage oscille entre et 90
jours.

Les huiles raffinées utilisées dans cette étude sont achetées dans le commerce ;
certaines sont a 1’état pur, ne contenant qu’une seule huile, d’autres sont un coupage de deux
huiles. Ces huiles se presentent comme suit: une huile 100% tournesol (dénommeée
« fleurial »), deux huiles 100% soja (marques « fridor » et « Oléor »), une huile mixte
(« élio » formulée a 80% soja et 20% tournesol). Enfin, un échantillon d’huile d’olive vierge ;
cette huile est obtenue par I’extraction selon la technique traditionnelle durant la campagne

oléicole de I’année 2019.

I1. Protocole expérimental
La figure 18 récapitule le protocole expérimental adopté pour toutes les huiles testées.
Les échantillons d’huiles de départ et ceux stockés ont été soumis a diverses analyses

physico-chimiques pour suivre leurs degrés d’altération selon le type et la durée de stockage.

%
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Huile testée

l

Répartition (constitution d’échantillons)

«—— >

Flacon 1a: stockage au soleil Flacon 1p: stockage au soleil

Flacon 2a : stockage a la lumiére du jour. Flacon 2y : stockage a la lumiere du jour.
Flacon 3a: stockage a 1’obscurité. Flacon 3pb : stockage a I’obscurité.
Flacon 4a : stockage au réfrigérateur Flacon 4y : stockage au réfrigérateur.

Il

Premiére série d’échantillons d’huile

Courte période de stockage

e

deuxiéme série d’échantillons d’huile

Longue période de stockage

[ <
» <

Analyses physico-chimiques

Figure 17 : Diagramme expérimental.
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I11. Analyses physico-chimiques
I11.1. Indices physiques
I11.1.1. Teneur en eau (H%0)

Cest la perte en masse subite par I'échantillon apres chauffage exprimée en
pourcentage de masse. Il consiste a provoquer 1’évaporation d'eau par chauffage d'une
quantité connue d'huile dans une étuve réglée a 103+ 2°C jusqu'a élimination compléte de
I'eau (BENOSMAN et MAMCHAOQUI, 2005). Les résultats sont exprimés par la formule

suivante :

Soit :

H% : taux en pourcentage ;

Mo : masse, en gramme, de la capsule vide et séchee ;

Mz : masse, en gramme, de la capsule avec la prise d’essai, avant chauffage ;

M2 : masse, en gramme, de la capsule avec la prise d’essai, aprés chauffage

I11.1.2. Densité

C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’huile a 20°C, et la masse
d’un volume égal d’eau distillée a la méme température (LION, 1955).La densité est
déterminée en pesant dans une éprouvette de S5ml le méme volume d’eau et d’huile prises a la

méme température. Elle est donnée par la formule suivante :

m; —m

my—m

Soit :
m : poids de I’éprouvette vide.
mz : poids de I’éprouvette pleine d’eau.

Mo : poids de I’éprouvette pleine de I’huile.

£l
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111.1.3 Viscosité
Elle est définie comme étant le coefficient de frottement intramoléculaire. C'est la

mesure de temps que nécessite une balle en métal pour s'écouler dans un capillaire d'un

viscosimétre rempli d'huile. La viscosité est exprimée par la formule suivante :

n(C.po) = K(py —p)t

Sachant:
M: viscosité en centpoise

k: constante du viscosité qui est égale a 35.

t: temps de descente en minute.

p: densité de I'huile

pf: densité de la balle de métal qui est égal a 8.02g/ml.

I11.1.4. Composés polaires

Le pourcentage de taux de composés polaires (TPC) est défini comme étant le
pourcentage en poids de composés d'altération néoformés au cours du chauffage des huiles de
friture (GUILLEN ET URIARTE, 20011). Dans cette étude, la mesure des composes polaires
de I'huile a I'état frais et les huiles d'échantillons stockées a été réalisée a I'aide d'appareil
dénommé, le™ Testo270 (figure 3). Cet appareil permet une mesure précise des composes
polaires présent dans I'huile et la valeur donnée révéle une approche des polymeres

responsable de la dégradation des huiles.

Figure 18: Appareil testo 270

w0
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I11.2. Analyses chimiques
I11.2.1. Indice dacide (norme francaise t 60,204, 1988)

L’acidité est I'expression conventionnelles en pourcentage d'acides gras libres (AGL)
selon la nature du corps gras. Généralement, I'acidité est estimee selon le taux d'acide
oléique pour I'ensemble des CG.

L’indice d'acide (l.) est défini comme étant le nombre de milligrammes (mg) de
potasse ou de la soude nécessaire pour neutraliser les acides gras libres d'une huile. La
détermination de cet indice est une mesure qui a souvent une grande importance
commerciale ( degré d'altération : hydrolyse des triglycérides) de la matiére grasse.
principe:

Le principe consiste a neutraliser les acides gras libres a l'aide d'une solution de
KOH ( hydroxyde de potassium) & 0.1N en présence de phénophtaléine comme indicateur

coloré selon la réaction suivante:

R-COOH+ KOH » R-COOK +H20

Acide gras base savon eau
R-COOH +NAOH > R-COONA + H20
acide gras  base savon eau

L'acidité est exprimée par la formule suivante:

N.CM
10.m

Acidité (%) =

sachant :

A: Acidité de I'huile (%)

N:Normalité de KOH(0.1N)

V:Volume de la chute de burette KOH(mI)

M: Masse molaire de I' acide adapté pour I'expiration = 282.5g/mol pour l'acide oléique

m: masse en gramme (g) de la prise d'essai
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I11.2.2. Indice d’iode
Cet indice mesure globalement le degré d’insaturation d’une matiére grasse en

déterminant le nombre de grammes d’iode se fixant sur les doubles liaisons présentent
dans100g de lipides. Les matiéres grasses animales trés saturées, ont des indices d’iode
de I’ordre de 45, dans les huiles végétales, cette valeur atteint 150 (LION, 1955).
Principe

I1 consiste en une addition, a une prise d’essai d’une solution de mono chlorure d’iode
dans un mélange formé d’acide acétique et de tétrachlorure de carbone. Aprés un temps donné
(30 min) de réaction, on détermine I’exces d’halogéne par addition d’une solution d’iodure de
potassium et d’eau distillée puis par titrage de 1’iode libéré par une solution titrée de

thiosulfate de sodium. Les réactions qui se déroulent sont les suivantes :

R-CH=CH-R' + I, R-CH-CH-R’

L’indice d’iode est exprimé par:
li (g 12/100g) = N.(vo-v)x12.69/P
li : Indice d’iode
Vo: Volume (en ml) de Na2S203 (0,1 N) nécessaire pour titrer 1’essai a blanc.
V : Volume (en ml) de Na2S203 (0,1 N) nécessaire pour titrer I’excés d’iode.
P : Prise d’essai (g) de I’échantillon.
N : Normalité de la solution de Na2S203 (0,1 N).
12,69 : Masse d’iode correspondant & Iml de thiosulfate de sodium pour 100g de corps gras.

111.2.3. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est une mesure permettant d’estimer la quantité¢ de peroxydes
présents dans une matiére grasse. Les peroxydes sont des constituants caractéristiques
de I’oxydation des acides gras insaturés, ils sont déterminés en se basant sur leur propriété de
libérer I’iode de I’iodure de potassium dans les milieux acides. L’iode libéré est mesuré par la
réaction avec le thiosulfate (LION, 1955).11 est basé sur le traitement de 1’huile en
solution dans de 1’acide acétique et du Chloroforme par une solution d’iodure de

potassium (KI), le titrage de 1’iode libéré se fait par une solution de thiosulfate de sodium
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(Na2S203) a 0,01 N en présence d’empois d’amidon comme indicateur coloré selon la

réaction suivante:

In. + 2 NaxS:0; »INal + NaxSy;0

Ir (Mmeq 02/Kg) = N. (vi-vo)x 1000/P
Soit :

Ip: Indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent gramme par kilogramme.
N : Normalité de Na2S203 (0,01N).

V1: Volume de NaS203 utilisé dans le titrage (ml).

Vo: Volume de Na2S203 pour I’essai a blanc (ml).

P: Poids de la prise d’essai (g).

I11.2.4.Indice de saponification ( AFNOR,1975)

représente la quantité d'hydroxyde de potassium (KOH) en mg nécessaire pour
transformer en savon les acides gras et les glycérides (AGI +glycérol) contenus dans un
gramme de CG, déterminé en mélangeant un volume d'huile avec la potasse et titration
avec de l'acide chlorhydrique. Il consiste a saponifier par solution alcoolique( KOH) une prise
d'essai sous réfrigérant a reflux pendant 1h.titrage de I'exces de KOH par une solution de

HCL a 0.5 en présence de phénophtaléine.

R-COOH + KOH > R-COOK + H20

v

R-COOK + HCL R-COOK + KCL

L'indice de saponification est donné par la formule suivante:

Is (mg KOH/g) = N.Eq .(V0-V1)/P
Soit:
VO0: Volume en ml de HCL utilisé pour I'essai a blanc
V1:Volume en ml de HCL utilise pour I'échantillon (CG) a analyser
N: Normalité de la solution d'acide chlorhydrique HCLa0.5N en g
Eq: Equivalent gramme de KOH( 56.1g/mol)

P: prise d'essai en gramme.
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I11.2.5. Extraction des composés phénoliques
Principe :

2,5 g d’huile d'olives sont dissout dans 10 ml d'hexane etl0 ml de solution
méthanolique ( méthanol/eau; 60/40, v/v) sont placés dans un tube a centrifuges. On agite
pendant 5 min au Vortex . Aprés centrifugation, pendant 15 min a 3800 rpm, la phase
méthanolique est récupérée et transférée dans une fiole jaugée de 50 ml. L' opération est
reconduite 2 fois avec la solution méthanolique (méthanol/eau; 60/20) V/V). (OLLIVIER,
2004).

I11.2.5.1. Dosage des polyphénoles totaux ( méthode de Folin-Ciocalteu)
Apres I'extraction 2ml de I'extrait phénoliques recupéree sont mis dans un flacon de

20 ml et ml d'eau distillée sont ajoutés, suivis de 0.5ml du réactif de Folin-Ciocalteu, aprés 3
min, 2 ml d'une solution de bicarbonates de sodium 30% introduites , le volume est ajusté a
20ml avec de I'eau distillée et le flacon est gardé a I'obscurité.aprees 90 min, I'absorbance est
effectuée a 765 nm (FAVATI et al,1994). La concentration a été exprimée en mg d’acide
gallique par kg d’huile d’olives.
I11.2.6. Dosage quantitatif des chlorophylles pour I'huile d'olive

La teneur en chlorophylles dans les huiles est déterminée selon la méthode décrite
par Wolf basée sur une quantification par spectrophotométrie ( WOLF , 1968).
Le principe :

A T’aide d’un spectrophotomeétre, on a effectué¢ a la longueur d’onde 670 nm, les
mesures de 1’absorbance de chaque échantillon dans une cuve de lcm d’épaisseur, en
utilisant comme référence le solvant employé. La teneur en chlorophylle dans [I’huile est
exprimée en milligrammes par kilogramme de matiére grasse est donnée par la relation

suivante:

Agmo X 10°
613 x 100 x d

Chlorophylle(mg/Kg) =

Avec :

° Abs 670 : absorbance a 670 nm
° d : densité de ’huile

. 613 : coefficient d’extinction de la chlorophylle dans I’huile
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Résultats et discussion

I. Caractéristiques physico-chimiques des huiles a I’état frais

Tableau I1X: Caractéristiques physico-chimiques des huiles analysées avant stockage
dans cette étude.

Norme du Codex
Teneur alimetarius
STAN 23-1981
Critéres Huile | Huile Huile Huile
Fridor | Fleurial | Oléor Elio
Densité (20°C) 0.919 | 0.9201 0.918 0.924 | 0.918-0.923
Humidité (%) 0.03 0.048 0.0048 | 0.010 | Neant
Composeés polaires totaux % 10 6 6 55 /
Viscosité (centpoise) 44.8 43.866 | 43.866 | 51.03 | 55-61centpoise
Acidité (%) 0.090 0.083 0.176 0.25 | 0.3max
Indice de peroxyde (meq 10 max m.Eq
d'O./kg d'huile) 0.5 1.8 1.8 1.25 | d'O./Kg
Indice d'iode (g d'iode/100g 123 114 110.012 | 95.87 | 110-141 gl»/ 100
d'huile) g d'huile
Indice de saponification (mg 190 1934 |193.335| 193 | 188-194 mg KOH
de KOH/g d'huile) /g

En se référant aux normes portées dans le Codex alimetarius (Stan 23-1981), toutes les
marques d'huiles raffinées sont de bonne qualité, ce qui indique le bon déroulement des
conditions de raffinage.

I1. Evolution de la qualité des huiles stockées
I1.1. Détermination des parametres physiques
I1.1.1. Evaluation de la couleur
La couleur est le premier critere 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.
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L'huile « fleurial » est un peu claire que I'huile « fridor » ; « oléor » et « élio » ; mais
pour I'huile d'olive la couleur est jaune foncé.

Les huiles stockées a 1’obscurité et au réfrigérateur ont conservé leurs couleurs
initiales pour toutes les marques d'huiles. Ainsi, ces deux modes d’entreposage n’ont pas
favorisé les réactions d’altération de ces derniéres.

Cependant les échantillons d’huiles exposés au soleil et a la lumiére de jour ont
changé de couleur de fagon significative pour toutes les marques d'huiles, notamment pour les
échantillons d'huiles conservés au soleil. Ces deux modes auraient, donc, favorise le
déroulement de la photo-oxydation qui est I'une des réactions de dévaluations de la qualité des
huiles alimentaires, méme lorsque celles-ci sont raffinées.

L'effet du soleil semble en étre plus destructeur, en témoigne la perte quasi-totale de la
couleur pour les huiles stockées, notamment pour fridor, élio et fleurial. Mais elle est plus
prononcée par I'huile "Fridor" 100% soja aprés deux mois (60 jours) de I'exposition au soleil
seulement comparativement a I'huile” Fleurial "100% tournesol aprées presque trois mois (88
jours) et I'huile” élio™ mélangée apreés trois mois de stockage dans la méme condition (soleil).
Méme I'huile Oléor et I'huile d'olive ont enregistré ce changement de couleur apres 60 jours
de conservation mais d'une fagon moins prononcée. Ces résultats ont, donc, confirmé I'effet
délétere 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 conséquent la
vitesse des réactions d'altération. La disparition de la couleur indique un niveau d’altération
¢levé d’une huile. La perte de la couleur s’accentue avec le prolongement de la durée de
conservation. Cela est dii au déroulement de 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 suggéeré que tout changement de couleur d'une huile
signifie un changement dans sa composition. Les polymeéres issus des réactions de
polymeérisation, les 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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11.1.2.Teneur en eau (Humidité)

D’aprés les normes fixées par le Codex alimetarius 1992, les huiles raffinées fraiches
ne doivent pas contenir de traces d’eau. Lors du traitement technologique au niveau
industriel, notamment a I’étape de désodorisation, I’humidité contenue dans I’huile brute est
éliminée. Toutefois la détection de I’cau méme a 1’état de trace, dans 1’huile raffinée pourrait
étre liée au mode de traitement thermique appliqué lors de cette étape industrielle.

L’huile d’olive fraiche utilisée dans cette étude a une humidité de 0,09% ; cette valeur
est conforme a la norme fixée par le COI de 2003 qui est de 0,2%, et supérieure aux valeurs
obtenues pour les huiles fraiches raffinées qui sont respectivement : 0.03 pour I’huile de
« fridor », 0.01 pour I’huile de « Elio », 0.0048 pour les huiles « fleurial et oléor » ; toutes ces
valeurs ne sont pas conformes a la norme du Codex qui ne tolére pas la présence de 1’eau dans
une huile. La présence de I’eau, méme sous forme de traces, pourrait étre dd au baréme du
traitement thermique lors de 1’étape de désodorisation (raffinage).

Les valeurs de la teneur en eau notées pour toutes les huiles (Fridor, Oléor, Fleurial,
Elio) stockées respectivement pendant 60, 88 et 90 jours a différentes conditions ne sont pas
conformes a la norme du Codex alimetarius (Stan 23-1981). Contrairement a celles
enregistrées pour les échantillons d’huile d’olive qui sont conforment a la norme de COl, qui
est de 0.2%.

Les résultats obtenus pour cet indice sont portées dans les tableaux X.

D’aprés ces résultats , on remarque une augmentation de I’humidité pour les huiles
« Fridor » et « Oléor » aprés 60 jours de stockage ainsi pour I’huile « Fleurial » aprés 88 jours
de stockage. En revanche, on a enregistré une diminution pour I’huile d’olive stockée pendant
60 jours et pour I’huile de « Elio » stockée pendant 90 jours quelque soit le mode et la durée
de stockage.

Les valeurs trouvées dans I’étude de I’huile de « Fridor » sont inférieures a celles
trouvées par 1’étude de I’huile d’olive ; alors que les valeurs enregistrées par 1’huile d’olive
sont supérieures a celles trouvées pour les huiles raffinées « Fleurial, Oléor et Elio». Le taux
d’humidité des huiles analysées est plus ¢élevé lors du stockage au réfrigérateur

comparativement au stockage au soleil.
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Apres 60 jours de stockage au réfrigérateur, I'huile « Fridor » a enregistré une plus
grande valeur qui est de 0.044 (soit une augmentation de 46%) en la comparant a celle
marquée par ’huile d’olive 0.022 (diminution de 75.5%). Les deux huiles de marque (Fleurial
et Oléor) ont la méme teneur en eau qui est de 0.019 (une augmentation de 295%) apreés 88
et 60 jours de stockage. Cette valeur est supérieure a celle enregistrée par I’huile de
« Elio » 0.0013 (diminution de 87%) aprés 90 jours de stockage.

A TDobscurité, I’humidité des huiles augmente 1égérement par rapport a la température
de réfrigération. L’huile « Fridor » a marqué une grande valeur 0.042 (une augmentation de
40%) apres 60 jours de stockage ; 0.16 pour I’huile d’olive (diminution de 77.8%) ; 0.016
marquée par (Fleurial et Oléor) une (augmentation de 233%), apres 88 et 60 jours de
stockage ; 0.07 pour I’huile « Elio » (diminution de 30%) aprés 90 jours de stockage.

Nous remarquons que les huiles de marque « Fleurial et Oléor » aprés 88 et 60 jours
de stockage a la température de réfrigération ont marqueé les pourcentages d’augmentation de
la teneur en eau les plus élevés par rapport a I’huile de « Fridor» apres un stockage de 60
jours, contrairement au huiles (olive et Elio) ont marqué des pourcentages de diminution apres
60 et 90 jours de stockage.

Le meilleur mode de stockage pour ce paramétre est la lumiére du jour car c’est a cette
condition que les valeurs de la teneur en eau ont diminué en les comparant aux autres
conditions de stockage (soleil, obscurité, réfrigérateur).

L’humidification des échantillons de 1’huile pourrait étre due a la formation d’eau et des
composés volatils au cours des réactions d’oxydation (hydrolyse, acidification...). En effet,
I’eau et le CO> constituent les produits terminaux de la décomposition des produits primaires

d’oxydation (hydro peroxydes).

11.1.3. Evaluation de la viscosité

La viscosité d'un fluide est la résultante de I'action des forces de frottement entre les
différentes couches qui glissent les unes sur les autres ; ces forces de cohésion prennent
naissances au niveau moléculaire (KALUME, 2008). Selon OLLE (1998), la viscosité d'une
huile est son degré de résistance a son écoulement.

Les valeurs de la viscosité des huiles utilisées dans ces études a I'état frais (O jour)
varient entre 43,866 Pour I’huile Fleurial et Oléor ; 44,8 pour 1’huile Fridor ; 51.03 pour
I'nuile Elio et 52.7 pour I'huile d'olive. Les viscosités des I'huiles: 100% tournesol (de marque

"Fleurial") et 100% Soja (de marque "Oléor" et "Fridor") sont inférieures a celles de 1’huile
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mélangée (de marque "Elio") et I'huile d'olive. La viscosité de I'huile d'olive est supérieure par
rapport a la viscosité des huiles végeétales raffinées, dont celle d"huile fleurial et oléor sont
inférieures.

Ces valeurs sont inférieures a la norme du Codex alimetarius (Stan 23-1991) fixée de
55 a 61 centpoises pour les huiles raffinées et les normes C.O.I (2003) pour I'huile d'olive
fixées de 75 a 79 centpoise. Cette non-conformité pourrait étre due a l'intensité de raffinage
et/ou a la richesse de ces huiles en AGPI. Mais, vue que la valeur de la viscosité pour I'huile
fridor, €lio et I'huile d'olive est Iégerement importante que I'huile fleurial et oléor, donc ces
derniéres sont moins fluides.

Pendant le stockage a différentes conditions, les valeurs de ce parametre ont changés.
Les huiles stockées a la lumiére du jour et celles exposées au soleil se sont épaissies,
contrairement a celles stockées a I’ombre et dans un réfrigérateur, les résultats de ces variation
sont portés dans le tableau XI.

D'aprés les résultats obtenus, la viscosité des échantillons d'huiles exposes au soleil a
augmenté pendant toute la période de conservation pours toutes les marques d'huiles. Les
¢chantillons d’huiles exposées au soleil ont enregistré les valeurs les plus élevées pour ce
paramétre physique (la viscosité). En effet, les pourcentages d’augmentation se présentent
comme suit : 23.10%; 2.57%; 21.34% apres 60 jours pour les huiles "fridor, oléor, olive"
respectivement et 2.57% aprés 88 jours pour I’huile " fleurial™ 100% tournesol; 20% aprés 90
jours pour I'huile élio. Suivie par les valeurs d'augmentation marquées par I'huile exposée a la
lumiére de jours. Ces augmentation sont de 1’ordre de 12.16% pour 1'huile Fridor; 2.28% pour
les huiles Fleurial et Oléor; 29.20% pour I'huile d'olive; et pour I'huile élio 22.33% apreés 60;

88 et 90 jours de stockage respectivement.
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La viscosité des échantillons de I’huile d'olive stockés est supérieure a celles d'huiles
raffinées obtenues lors de conservation dans ces conditions (soleil et lumiere). La différence
entre ces deux conditions, est que sous le soleil, les huiles subissent une surchauffe par
rapport aux huiles stockées a la lumiére du jour. Ainsi, I’effet combinée « température-
lumiere » aurait cause plus de dommage aux huiles.

OLLE (1998) a constaté qu'une augmentation notable de la viscosité confere aux corps
gras une consistance sirupeuse. Ceci s’expliquerait par I'accroissement de l'intensité des forces
d'attractions intermoléculaires des lipides. Par contre, la diminution de la viscosité peut étre
expliquée par I'hydrolyse des liaisons d'AG, suite a l'augmentation de la teneur en eau.

Contrairement aux précédentes conditions, le stockage a I’obscurité et au réfrigérateur
la viscosité des huiles ont diminué. Les pourcentages de diminution pour I'huile Fridor, Oléor
(100% soja), I'huile d'olive stockée a I'obscurité sont 0.87%; 5.04%; 13.47% apres 60 jours
de stockage respectivement. 5.04% aprées 88 jours de conservation pour 1’huile Fleurial (100%
tournesol) respectivement. Et 25% apres 90 jours de stockage pour I'huile mélangée Elio.

Pour le stockage au réfrigérateur, les pourcentages de diminution se présentent comme
suit: 5.02% ; 2.75% ; 2.25% apres 60 jours pour les huiles a base de soja (fridor et Oléor) et
I'nuile d'olive respectivement. Des taux de 2.75%, apres 88 jours de stockage pour I'huile a
base de tournesol (fleurial). Et 25% pour I'huile élio aprés 90 jours de conservation.

Ces différences pourraient étre dues a la nature des matériaux d’emballage des
bouteilles en plastique utilisés. La vapeur condensée sur ces bouteilles aurait migré
différemment a I’intérieur de ces boites. On constate que les valeurs de la viscosité de I'huile
"Oléor" 100% Soja sont égales a celles d'huile " Fleurial™ 100% tournesol a des périodes des
conservations différentes. Pour ce parametre, le stockage au réfrigérateur s’avere le plus
intéressant, car les valeurs de la viscosité sont les plus faibles en les comparants a celles des
échantillons stockés a 1’obscurité.

Globalement, les valeurs de toutes les huiles stockées a différentes conditions sont non
conformes a la norme de Codex alimetarius (Stan 23-1981) aprés 60 jours de stockage pour
I’huile de « fridor et oléor»; 88 jours pour I’huile de marque « Fleurial »; 90 jours pour I'huile
mixte «élio». Méme les valeurs d'huile d'olive sont non conformes a la norme C.O.1 (2003)

aprées 60 jours de conservation dans les mémes conditions.
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I1.1.4. Evolution de la densité

La densité d’une huile est influencée par sa composition intrinséque, la longueur de la
chaine hydrocarbonée ainsi que I’insaturation de ses AG constitutifs (KARLESKIND, 1992).
La densité de 1’huile est fonction non seulement de 1’insaturation, mais aussi de son état
d’oxydation ou de polymérisation. Elle dépend de sa température et sa composition chimique.
La densité des AG et des glycérides diminue au fur et & mesure que leur poids moléculaire
diminue et que le degré d’insaturation augmente (WOLF, 1986). Les résultats obtenus pour
cet indice sont portées dans les tableaux XII

La plus grande valeur de cet indice a 1’état frais est celle de 1’huile de « Elio » qui est
de 0.924, supérieure a la norme de Codex (0.918-0.923) et a celle trouvée pour les deux
huiles « «Oléor et Fleurial » qui est de 0.920, aussi supérieure a celle trouvée pour I’huile de
marque « fridor », 0.919 ; ces valeurs sont inferieures a la norme de Codex. L’huile d’olive
fraiche a enregistrée la plus petite valeur en la comparant avec les autres huiles raffinées qui
est de 0.86, mais inferieure a la norme COI (0.9).

Les valeurs de cet indice des échantillons des huiles « Fleurial et Oléor » stockées
dans différentes conditions pendant 88 et 60 jours (soleil, lumiere du jour, obscurité et
réfrigérateur) sont inferieures a la norme de Codex alimetarius (Stan 23-1981) qui est établie
entre 0.918 et 0.923. Par contre, les valeurs enregistrées par les échantillons de 1’huile
« fridor » stockés au soleil et a la lumiére du jour aprés 60 jours sont supérieures a la norme,
ainsi que I’huile « Elio » aprés 60 jours de stockage. En revanche, les valeurs enregistrées par
I’huile d’olive dans toutes les conditions et aprés 60 jours de stockage sont toutes conformes a
la norme COI (0.9).

Une lecture globale des résultats portés dans ces tableaux montre que la densité de
toutes les huiles stockées au soleil et a la lumiere du jour augmente, tandis qu’elle diminue
dans le stockage a I’obscurité et au réfrigérateur. La durée de stockage est de 60 jours pour les
huiles de marques « Fridor », « Oléor » et « Olive », de 88 jours pour I’huile de « Fleurial » et
enfin, de 90 jours pour I’huile de marque « Elio ».

Nous remarquons que les valeurs obtenues par I’huile « fridor », aprés un stockage de
60 jours, sont supérieurs a celles enregistrées par les deux huiles (fleurial et Oléor) ; ces
derniéres ont les mémes valeurs aprés 88 et 60 jours de stockage respectivement ; ces valeurs
sont supérieurs aux valeurs enregistrées par I’huile d’olive aprés 60 jours de stockage, cette
derniére a enregistré des valeurs supérieurs par rapport a I’huile « Elio » apres 90 jours de

stockage.
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Toutes les huiles stockées au soleil sont caractérisées par des valeurs de densité les
plus élevées. Les valeurs et les pourcentages d’augmentation obtenus se présentent comme
suit : 0.9266 (une augmentation de 0.82%) pour 1’huile de « fridor » ; 0.922 pour (fleurial et
oleor) avec une (augmentation de 0.21%) ; 0.90 (une augmentation de 4.6%) pour 1’huile
d’olive ; 0.358 (une diminution de 61.2) pour I'huile de « Elio »; Les durées de stockage
maximales sont différentes pour ces huiles.

A la lumiere du jour, les huiles ont des valeurs légérement inferieurs par rapport a
celles exposées au soleil ; ces valeurs sont de: 0.9256 pour I’huile de « fridor » (une
augmentation de 0.72 %) ; 0.923 pour les huiles (fleurial et Oléor) (augmentation de 0.33%) ;
0.89 pour I’huile d’olive (augmentation de 3.5%) ; « Elio » a enregistré la plus petite valeur
(0.349) avec un pourcentage de diminution plus haut (62.2%), la densité de cette huile
n’augmente plus et résiste a la photo-oxydation.

Apres stockage des huiles a I’obscurité ont a enregistré les valeurs de densité les plus
faibles comparativement aux autres modes de stockage (soleil, lumiere du jour et
réfrigérateur) ; elles sont de 1’ordre de : 0.9182 (diminution de 0.087%) pour I’huile « fridor »,
0.916 (diminution de 0.43%) pour « fleurial et Oléor» ; 0.87 (diminution de 1.16%) pour
I’huile d’olive ; 0.357 (diminution de 61.3%) pour I’huile de « Elio ».

Le stockage des eéchantillons des huiles au réfrigérateur a permis 1’obtention des valeurs
suivantes : 0.921 (diminution de 0.1%) pour « fridor » ; 0.918 (diminution de 0.22%) pour
(fleurial et Oléor) ; 0.87 (diminution de 1.16%) pour I’huile d’olive ; 0.353 (diminution de
62%).

La diminution de cet indice est peut étre due a la formation des AGL de faible poids
moléculaire et des composés primaires de 1’oxydation a des chaines plus ou moins courtes.
Selon( GUILLAUMIN ; 1969 ; EL-SHAMI ET al., 1962).

Cependant 1’augmentation de la densité d’une huile serait due a la formation de
composés a haut poids moléculaire (polymeéres) suite au déroulement de la réaction de
polymérisation. De plus.(PAMPEO ,1989) a attribué cette polymérisation, en présence
d’oxygene la formation des ponts de type éther C-O-C et peroxyde C-O-C-O.

L’évolution de la densité en fonction de la durée de stockage induit un prolongement
de la diminution de la densité dans des conditions de stockage a 1’obscurité et au froid. Cette
diminution est expliquée par la formation d’AGL de faible poids moléculaire suite a

I’hydrolyse. Par contre une augmentation de cet indice de c’elles conservées au soleil et a la
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lumiere du jour, cette augmentation serait due au phénomene de la photo-oxydation qui a
induit la formation des diméres de haut poids moléculaire suite a la polymérisation des TG.

En comparant les résultats obtenus, on constate que I'huile 100% tournesol de marque
« fleurial » et Oléor ont enregistré des valeurs de densité inférieures a celles de I'huile 100%
soja (de marque « Fridor »). Donc les huiles (Fleurial et Oléor) résistent mieux que I'huile
"Fridor" contre le phénomene d'oxydation notamment la photo-oxydation (soleil et I'énergie
lumineuse). L’huile d’olive a enregistré les valeurs moins inferieurs a c’elles trouvées dans
I’étude de (fleurial et Oléor) donc elle résiste encore plus a 1’oxydation par comparaison avec
ces deux dernieres. L’huile « Elio » est beaucoup plus meilleur car elle a marqué les valeurs
les plus faibles de densité en la comparant a toutes les huiles (fridor, fleurial, Oléor et olive).

L’huile d’olive et I’huile « Fridor » sont beaucoup plus altérables (car elles ont donné
les plus grand pourcentages d’augmentation de densité en les comparant avec « Oléor et
Fleurial » ; ces deux huiles ont enregistré les mémes valeurs et des pourcentages €elevés par
rapport a I’huile « Elio ». Cette derniére a enregistré une diminution de la densité quelque soit
les conditions et la durée de stockage.

L’altération de I’huile est due au phénoméne de photo-oxydation. La qualité de I’huile
raffinée est détruite lors de son exposition au soleil et a la lumiére du jour cela est néfaste
pour la santé du consommateur. Ces huiles sont largement utilisées par les menages et dans
les industries agroalimentaires dans la préparation industrielle des aliments. Il ressort de cette
étude que le stockage a 1’obscurité induit une diminution de la densité de tous les échantillons
d’huiles.

I1.1.5. Evaluation des composeés polaires

Les composés polaires sont représentés principalement par les monomeéres de
triacylglycérols oxydés (TGMox) et des polymeéres de triacylglycérols (TGPox). Ces produits
sont souvent toxiques, affectent I'état sanitaire du consommateur (GUILLENE et URIARTE,
2011).

Une huile fraiche de bonne qualité a un taux de composés polaires totaux (CPT) allant
de 0.4% a 6.4% (FARHOOSH et TAVASSOLI-KAAFRANI, 2010). Parmi les molécules de
CPT, on retrouve les stérols, tocophérols, AGL, mono et triacylglycérols et autres produits de
dégradation formés lors du processus de raffinage des huiles alimentaires (PERRIN, 1989).

Le pourcentage de CPT est considéré comme étant un indicateur de la dégradation des
triglycérides.

Le taux des CPT des huiles raffinées utilisées dans ces études oscillent de 5.5% a 10%

% a l'état frais. L'huile 100% soja «fridor» contient plus de composés polaires (10%) que
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I'nuile mélangee (20% tournesol et 80% soja) «élio» (5.5%) avant stockage. Tandis que pour
I'nuile 100% tournesol « fleurial» et 100% soja « oléor» est identique (6%). Donc [I'huile
"Fridor" a I'état frais dépasse la valeur recommandée par la norme de Codex alimentarius.

Durant le stockage, les taux de composes polaires enregistrés dépendent de la nature
de I’huile, des conditions et de la durée d’entreposage. Les valeurs obtenues sont portées dans
le tableaux XIII.

En se référant aux valeurs enregistrées par les huiles a I'état frais, qui sont 6% pour
I'nuile Fleurial et Oléor, 5.5% pour I'huile Elio, ces valeurs sont inférieures a celle motionnée
par I'huile Fridor qui est de 10%. On constate que le taux des CP a augmenté pour tous les
échantillons de différentes marques d'huiles et ce quelque que soit les conditions de stockage.

Les pourcentages d'augmentation les plus élevés ont été obtenus dans le cas du
stockage de I'huile au soleil, qui sont de 41.6% a long terme (88 et 60 jours) pour I'huile
Fleurial et Oléor. Ces valeurs sont supérieures a celles trouvées pour I'huile "Fridor" et "Elio"
qui sont de 35% aprées 60 jours ; 18.18% apres 90 jours respectivement. L’augmentation de ce
paramétre physique dans les huiles exposées au soleil indique le déroulement de phénomeéne
de la photo-oxydation sous I'action des UV, en présence d'oxygene a faible concentration a
température élevée.

Lors du stockage a la lumiere du jour, le pourcentage d'augmentation pour les huiles
fleurial et Oléor est comme suit: 41.6% apreés 88 et 60 jours respectivement. Ce pourcentage
est supérieur a ceux enregistrés par I'huile fridor et élio qui sont de 30% apres 60 jours;
27.27% apres 90 jours de conservation respectivement. Les concentrations en CPT
augmentent avec le prolongement de la durée de stockage.

Les pourcentages d'augmentation les plus bas sont obtenus par les huiles stockées a
I'obscurité avec un taux stable soit: 16.6% apres une durée de 88 jours pour I'huile 100%
tournesol «fleurial» et égal a I'huile 100 % soja « Oléor » apres 60 jours de conservation.
Cette valeur est supérieure a celles enregistrées par I'huile 100% soja « Fridor » soit 5% apres
2 mois; et I'nuile mélangée «Elio» 36% apres 3 mois respectivement. Les huiles (fridor et
oléor) 100% soja est plus sensible a la dégradation oxydative selon les pourcentages

d'augmentation enregistrés.
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Les taux de CPT d'échantillons d'huile 100% tournesol de marque « fleurial » et 100%
soja de marque « Oléor» conservé au réfrigérateur soient des taux d’augmentation de 33.3%
aux 88°™ et 60°™ jours respectivement. Cette valeur est supérieure a celles notées par I'huile
100% soja (de marque « Fridor ») soit 5% au 60°™jours de stockage et 27.27% au 90 jours
pour I'huile mélangée de marque « élio» respectivement.

Ainsi, méme a une température de réfrigération, le processus oxydatif se poursuit
aprés un temps d’entreposage prolongé de maniére moins prononcée pour l'huile fridor soit
5% apres deux mois de conservation on le comparant a d'autres modes de stockage tandis que
pour I'huile fleurial ; Oléor et Elio on remarque une oxydation prononcée soit 33.3%; 27.27%
apres 88; 60 et 90 jours de stockage respectivement.

La durée et le mode de stockage ont un effet tres significatif sur le taux de composés
polaires se formant dans une huile stockée. Plus la durée de conservation est prolongeée, plus
I'huile accumule les CPT néoformés; ceux-ci sont formés sous l'action de certaines
conditions, tel le soleil et la lumiére du jour ; le phénomene de la photo-oxydation prime dans
ces conditions.

En se référant a la norme du Codex alimetarius et aux différentes valeurs enregistrées,
les marques « Fleurial » et « élio » semblent étre plus résistantes que les huiles 100% soja de
marques « Fridor » et « Oléor» apres le stockage a des périodes variées. Pour ce parametre, le
stockage a I'obscurité est le plus indiqué pour ralentir la formation des composés polaires.

I1.2. Détermination des parameétres chimiques
I1.2.1. Evaluation de I'acidité

L'acidité d'une huile est I'un des criteres de sa qualité ; sa valeur dépend beaucoup de
son humidité, sa température et sa teneur en oxygéne (WOLF, 1998). Elle est souvent
exprimée en sa teneur en acide oléique libre. Elle renseigne principalement sur 1’état
d'altération de ses TG suite a une hydrolyse chimique ou enzymatique dans des conditions
propices (ADRIAN et al, 1998). Selon BONNEFIS (2005), les AGL ont tendance a s’oxyder
beaucoup plus rapidement surtout lorsqu’ils sont insaturés. C’est pourquoi, 1’acidification est
accompagnée de 1’oxydation.

Les huiles raffinées analysées dans ces différentes études sont conformes a la norme
du Codex alimentarius (Stan 23-1981) qui recommande un maximum de 0,3%. Les valeurs
enregistrées oscillent entre 0.083% pour I'huile fleurial, 0.09% pour I'huile fridor, 0.176%
pour I'huile Oléor et 0.25% pour I'huile Elio. Par contre, I'acidité de I'huile d'olive est estimée

a2.210% cette valeur dépasse la limite établie par le C.O.I qui est de 2%.
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Il a ét¢ admis que D’acidité est un critére de qualité pour une huile. Sa valeur
nutritionnelle dépend du stade de maturité des fruits et des conditions de leurs stockages ainsi
que des conditions de stockage de I’huile (durée de conservation, lumicre, soleil, obscurité,
température de réfrigération). Pour I'huile d'olive, les facteurs responsables de ’acidification
sont liés au non-respect des bonnes pratiques de récolte et fabrication d’huile. Cet indice est
aussi lié a la fraicheur sanitaire des olives triturées a la maitrise de procédé technologique
mis en ceuvre pour la conservation, stockage et la transformation de la mati¢re premiére
ainsi qu’au dégrée de maturité des fruits (SEKOUR, 2012).

Pendant le stockage de ces huiles, les valeurs de cet indice chimique ont augmenté pour
toutes les huiles (raffinées et olive) quelque que soit leurs conditions d’entreposage. Les
valeurs d'acidité obtenues sont portées dans les tableaux XIV.

Les résultats obtenus montrent que l'acidité augmente pour toutes les marques
d'huiles en fonction du temps et de modes de stockage. Cette augmentation est plus
remarquable et importante pour les huiles exposées au soleil et a la lumiére du jour. Les plus
grandes valeurs sont enregistrées par les échantillons d'huiles 100% soja de marque «Oléor»
et « fridor » ; elles sont respectivement de 1.05%; 0.11% (des augmentations de 496.59%,
32.22%) au 60°™ jour respectivement.

Ces valeurs sont supérieures a celle enregistrée par 1'huile 100% tournesol de marque
« fleurial » au 88°™ jours d'exposition au soleil, avec une valeurs de 0.130% (soit une
augmentations de 56.6%). Ainsi toutes ces valeurs précédentes sont supérieures a celle
trouvée par I'huile
« Elio» avec une teneur de 0.226% (augmentations de 9.6%) au 90°™ jours de conservations
sous le soleil. L'huile d'olive exposée au soleil a enregistré 1’une des valeurs d’acidité les plus
élevées, soit 4.502% (soit une augmentation de 104.5%) aprés 2 mois de stockage. Cette
valeur est non conforme a la valeur recommandée par le C.O.1 (2003) qui est 2%.

Pour les huiles végétales raffinées, ce sont les huiles 100% soja qui sont plus sensibles
a la réaction d’hydrolyse ; I’huile 100% tournesol et ’huile d’olive sont les plus resistante.

A la lumiere du jour, I’acidification des huiles est moins importante q’au soleil.
Aprés 60 jours d’exposition a la lumiére, les huiles 100% soja de marque « Oléor » et
« Fridor » ont enregistrées une acidité de 0.917%, 0.113% (augmentations de 421.02% et

25.55%) respectivement.




Résultats et discussions

&)




Résultats et discussions

L'huile « Fleurial » 100% tournesol a enregistré une acidité de 0.105% (soit une
augmentation de 26.50%). L'huile mixte de marque « Elio » a une acidité de 0.254% (une
augmentation de 1.6%) au 90°™ jour. L'huile d'olive a une teneur de 3.803% (une
augmentation de 27.7%) au 60°™ jour de conservation.

L’augmentation de cet indice serait due a l'altération de ces huiles. Durant le processus
d’hydrolyse, la molécule de TG réagit avec une molécule d’eau pour donner un AGL et un
diacylglycérol (GUPTA, 2005).Ainsi par ce processus; les liaisons liant les AG a la molécule
de glycérol auraient été¢ rompues sous 1’action des rayonnements lumineux.

Conformément a l'indication portée sur l'emballage des bouteilles d'huiles
étudiées la durée de validité de ces huiles végétales raffinées est de 2 ans. Des augmentations
des valeurs de l'acidité ont été enregistrées par tous les échantillons d’huiles raffinées
analysées a différentes durées et modes de conservation notamment celles stockées au soleil
et a la lumiere du jour, ce qui est dd au non respect des bonnes conditions de stockage par les
producteurs et les vendeurs.

Les AG saturés ne se décomposent qu’a une température extrémement élevée.
L’acidification des échantillons stockés sous la lumicre du jour et soleil résulte d’apres
SERVILLI (2008) de I’hydrolyse d’un, deux ou trois liaisons esters. L’hydrolyse peut étre
de nature enzymatique (action des lipases) ou chimique et elle conduit a la formation d’acides
gras libres 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 (cas de I’huile d’olive) (ALUYOR et ORIJEU,
2008). Les acides gras (AG) libérés sont préjudiciables a la qualité du corps gras; ils
s’oxydent plus vite et donnent un gott désagréable (DEL NOBILE et al., 2003).

A Dobscurité, les huiles « Fleurial, Fridor» et I'huile d'olive n’ont pas subi une forte
acidification par comparaison & d'autres huiles « Oléor» et « Elio». Au 88°™ jour de stockage,
I’huile « Fleurial » a enregistré une acidité de 0.09% (augmentation de 8.4%). Pour les huiles
100% soja de marques «Fridor» et «Oléor», une acidité de 0.104% et 0.775%
(augmentations de 15.5% et 340.34%) aprés 60 jours de stockage respectivement. L'huile
coupée de marque « Elio» a une teneur de 0.282% (augmentations de 12.8%) apres 90 jours
de conservation a l'obscurité respectivement. Alors que I'huile d'olive a marqué une valeur de
2.722% (augmentations de 23.6%) aprés 60 jours au méme mode de stockage. Cette
acidification moins importante enregistrée pour les huiles stockées a 1’obscurité confirme que
la température ambiante n’aurait pas accéléré le processus d'hydrolyse, contrairement a I’effet

destructeur des températures ¢levées dans le cas de I’exposition des huiles au soleil
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Le stockage des huiles au réfrigérateur a enregistré les valeurs d’acidité les plus faibles
comparativement aux autres modes. L'acidité de 1’huile Fleurial a atteint 0.087% (soit une
augmentation de 4.81%) apres 88 jours. Les huiles de marques « Oléor » et « Fridor») ont
enregistrées des valeurs d’acidité de 0.845% ; 0.113% (augmentation de 380% ; 11%)
respectivement apres 60 jours . L'huile mélangée de marque «Elio» a marqué 0.226% ( une
augmentation de 9.6%). L'huile d'olive maintenue au réfrigération a enregistrée une acidité
faible de 2.3% (une augmentation de 4.5%) au 60°™ jours de stockage respectivement.

Cette faible acidification pourrait étre due a la basse température régnant au
réfrigérateur. Cette température n’a pas atteint la valeur optimale initiant la réaction
d’hydrolyse. Donc, le meilleur mode pour la conservation d'huile, d'apres les résultats obtenus
est la réfrigération.

La diminution de l'acidité de I'huile 100% soja (de marque « Fridor ») et I'huile
mélangée de marque « élio» aux 60°™ et 90°™ jours de stockage pourrait étre liée a
I'oxydation d'une partie des acides gras libérés. En effet, il a été rapporté que les AGL
s'oxydent plus rapidement sous forme libres et plus insaturés, que sous formes liées
(CHEFTEL et CHEFTEL, 1992). La diminution de 1’acidité pourrait, également, étre liée a la
différence des réactions ; la vitesse de dégradation de ces acides gras par oxydation est plus
élevée que la vitesse de la réaction d'hydrolyse (ALEN et HAMLTON, 1999). Ainsi, la vitesse
d’acidification de I’huile exposée au soleil et la lumiere est supérieure a celle de I’huile
conservée a 1’obscurité et au réfrigérateur.

Donc, quelque soit les conditions de stockage, I’acidité de ces huiles ne reste pas
conforme a la norme du Codex alimetarius (Stan 23-1981). C'est pour ¢a qu’il est préférable
de maitriser les conditions de stockage car ces huiles sont utilisées par les ménages dans la
friture ou la température appliquée est de 180°C, ce qui accélere son altération en produisant
des composés polaires hautement toxiques pour le consommateur et donne des frites de
mauvaise qualité. D'aprés KALAPATHY et PROCTOR, (2000), le taux d’AGL augmente

d’une maniére trés hautement significative pendant la friture.




11.2.2. Evolution de I’indice d’iode
D’aprés VINAIXA et al. (2005), I’indice d’iode indique le nombre de doubles liaisons de
degrés d’insaturation globale des lipides. Donc, cet indice peut renseigner sur le degré
d’oxydation de I’huile et aussi sa stabilité oxydative.
Les valeurs de I’indice de I’iode des huiles testées stockées a différentes conditions
sont portées dans le tableau XV.

La plus grande valeur de cet indice est enregistrée par I’huile « fridor », 1239 1,/100g
d’huile ; cette valeur est supérieure a celle de I’huile « Oléor » qui est de 110.012 ; elle est
supérieure a celle de I’huile « fleurial » qui est de 109.012 et 95.87 pour I’huile « Elio ». Ces
valeurs sont inferieures a la norme du Codex établie a 110-141g 12/100g d’huile. L’huile
d’olive fraiche a la plus petite valeur en la comparant aux autres huiles raffinées issues des
graines oléagineuses, soit une valeur de 95.1, conforme a la norme COI fixée entre 75 et
96/100g d’huile d’olive).

Nous remarquons une diminution continuelle de la valeur de cet indice pour toutes les

huiles étudiées quelque soit le mode et la durée de stockage, 60 jours pour les huiles de
marque « Fridor », « Oléor », « Olive » et 88 jours pour 1’huile « Fleurial » et 90 jours pour
I’huile « Elio ».
Les valeurs de cet indice pour les huiles raffinées (Fridor, Fleurial, Oleor et elio) sont
inferieures a la norme de Codex (soit 110 -141 g 1/100g d’huile) quelque soit les conditions
et la durée de stockage ; I’huile d’olive sont conformes a la norme de COIl (75-96/100g
d’olive),sauf pour les ¢échantillons stockées a I’obscurité (apres 60 jour de stockage )et la
réfrigération apres 30et 60 jour .

La valeur de I’indice d’iode des échantillons des huiles raffinées stockées a la lumicre
du jour aprés 60 jours est de 103.2 pour I’huile 100% soja de marque « Fridor » (avec une
diminution de 16.09%) ; cette valeur est supéricure a celle enregistrée par 1’huile 100%
tournesol de marque « fleurial » qui est de 94.117 (une diminution de 13.66%) apres un
stockage de 88 jours ; cette derniére est supérieure a celle notée pour 1’huile d’olive, 69.4
(diminution de 27%) apres 60 jours de stockage ; celle-ci est supérieure a celle notée pour
« Oleor », 65.265 (diminution de 41 %) aprés un stockage de 60 jours ; la plus petite valeur
est enregistrée par I’huile de « Elio » 35.532 avec une diminution de 62% aprés 90 jours de

stockage.
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Les valeurs obtenues lors de 1’exposition au soleil sont : 98.5 pour I’huile de marque
« fridor » avec une diminution de 19.91% apres 60 jours de stockage, 89.887 pour I’huile -
« Fleurial» (une diminution de 1.45%) aprés 88 jours de stockage, 64.399 pour I’huile
« Oleor» (diminution de 41.5%) apres un stockage de 60 jours, celle-ci est supérieure a celle
notée pour I’huile d’olive vierge qui est de 61.6 avec un pourcentage de diminution le plus
faible 35%) apres 60 jours de stockage.

Nous remarquons que les échantillons des huiles stockées a la lumiere du jour ont
enregistré les plus grandes valeurs par rapport a celles enregistrées lors de I’exposition au
soleil.

Les échantillons des huiles stockés a 1’obscurité et au réfrigérateur ont enregistré des
valeurs proches des valeurs initiales par rapport aux échantillons exposés au soleil et a la
lumiere du jour. Les pourcentages de diminution les plus faibles (donc, auto-oxydation
lente) sont respectivement de 48% et 52% pour ’huile « Elio » et 36% et 40% pour I’huile
« Oléor », 15.1% et 14.45% pour I’huile de « fridor », 1.45% et 8.03% pour I’huile « fleurial),
9% et 3% pour I’huile d’olive.

Les grandes diminutions enregistrées par toutes les huiles sont celles exposées au
soleil et a la lumiére du jour, cela est d0 au phénomeéne de la photo-oxydation. Ces différentes
réactions d’auto-oxydation et photo-oxydation ciblent les doubles liaisons des AG, diminuant
aussi les degrés d’insaturation globale des huiles. Cette diminution est plus grande lors d’une
photo-oxydation.

L’ensoleillement a accentué¢ la destruction des liaisons éthyléniques suite a des
réactions photochimiques de I’oxygene moléculaire (en particulier avec les UV) conduisant a
I’extinction de la molécule de dioxygene, générant ainsi I’oxygene singlet, treés instable et
extrémement réactif (ADJELE et al, 2003).

En comparant les résultats obtenus, on constate que les huiles de marque (Elio et
Oléor) ont enregistré des valeurs d’indice d’iode inférieures, avec les pourcentages de
diminution les plus hauts en les comparant a celles des huiles (Fridor, Fleurial et olive). Donc,
I'nuile « Elio » et « Oléor » sont sensibles a I’oxydation. Pour maintenir cet indice a la valeur

initiale, le stockage a 1’abri de la lumiére du jour est indique.
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11.2.3. Evolution de I’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est exprimé généralement en milliéquivalent d’oxygeéne par kg
d’huile. Cet indice sert a évaluer 1’état de conservation de la qualité d’une huile en cours de
son stockage. Il sert a évaluer la quantité de peroxydes présents dons 1’huile (JUDDE ,2004).

D’aprées BONNEFIS (2005), les peroxydes sont les premiers produits d’oxydation des
lipides. Ce 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.

D’aprés ROLLAND (2004), la mesure de 1’oxydation d’un CG en temps réel se fait par
la mesure de I’indice  de peroxyde. Cet indice correspond au nombre de milliéquivalent
d’oxygeéne actif par kilogramme de lipide susceptible d’oxydes 1’iodure e potassium avec
libération d’iode. Les AGL ont tendance a s’oxyder beaucoup plus rapidement surtout
lorsqu’ils sont insaturés.Les valeurs de I’indice de peroxyde des huiles testées sont portées
dans les tableaux XVI.

La plus grande valeur de I’indice de peroxyde est notée pour les deux huiles
« fleurial » et « Oléor» avec 1.8 meq d’O> actif/Kg d’huile. Cette valeur est supérieure a celles
trouvées pour « Elio » et « fridor » qui sont respectivement de 1.25 et 0.5 ; ces valeurs sont
cependant conformes a la norme de Codex (<10 meq d’O2 actif/Kg d’huile). L huile d’olive
vierge a une valeur supérieure a celles des huiles raffinées a graines (4.10), mais conforme a
la norme COI (20 méq O2/Kg).

En somme, les valeurs de cet indice des échantillons de 1’huile « Fridor et Oléor »
stockées au soleil et a la lumiere du jour dépassent la norme de Codex alimetarius (Stan 23-
1981) aprés 60 jours de stockage. Par contre, les valeurs enregistrées a 1’obscurité et au
réfrigérateur sont conformes a la norme. Toutes les valeurs enregistrées par 1’huile « fleurial

et Elio» sont conformes a la norme, méme apres 88 et 90 jours de stockage respectivement.
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Les valeurs enregistrées par I’huile d’olive apres 60 jours de stockage sont conformes
a la norme COI (20 méq O2/kg) sauf pour I’huile exposée au soleil, 21.01 meq d’O; actif/Kg
d’huile

La plus grande valeur de I’indice de peroxyde des échantillons des huiles raffinées
stockées a la lumiére du jour apres 60 jours est de 10.68 pour les huiles de marque (Fridor et
Oleor) avec les pourcentages d’augmentation les plus haut et qui sont respectivement de
(2036% et 493%) ; ces valeurs sont supérieures a celle enregistrée par ’huile « fleurial » qui
est de 7 (une augmentation de 288%) apres un stockage de 88 jours; cette derniere est
supérieure a celle notée pour I’huile « Elio », 5.88 méq O2/kg (augmentation de 370%) apres
un stockage de 90 jours.

Pour les échantillons de I’huile d’olive vierge, la valeur de cet indice est de 18.4 ; elle
est supérieure a celles enregistrées par toutes les autres huiles avec un pourcentage
d’augmentation 349% aprés 60 jours de stockage.

Sur les échantillons d’huiles stockées au soleil, de plus grandes valeurs sont
enregistrées avec les pourcentages d’augmentation les plus haut : 11.7 pour les huiles de
marque (fridor et Oleor) avec une augmentation de 2240% et 550% respectivement apres 60
jours de stockage, une valeur de 8.5 pour I’huile « Elio » (une augmentation de 580%) apres
90 jours de stockage, une valeur de 8.3 pour I’huile « fleurial » (une augmentation de 361%)
apres un stockage de 88 jours. Nous remarquons que 1’huile d’olive a enregistré la plus grande
valeur par comparaison avec les autres huiles ; cette valeur est de 21.01 avec un pourcentage
d’augmentation 412%.

Les échantillons des huiles stockés a 1’obscurité et au réfrigérateur ont enregistré des
valeurs beaucoup plus inferieurs par rapport a celles enregistrées par des huiles exposées au
soleil et & la lumiére du jour, avec les pourcentages d’augmentation les plus faibles qui sont
respectivement de : 1012% pour I’huile « fridor », 227% pour « Elio », 209% pour « Oleor »,
151% pour I’huile d’olive et 122% pour I’huile « Fleurial ».

Les pourcentages d’augmentation des huiles stockees au réfrigérateur sont trés faibles
en les comparant & ceux enregistrés a 1’obscurité ; ils sont respectivement de : 558% pour
« fridor »,212% pour « Elio », 100% pour « fleurial », 95% pour « Oleor », 22% pour 1’huile
d’olive. Les pourcentages d’augmentation les plus élevés ont été obtenus avec les échantillons
des huiles (fridor, oléor et olive) exposes au soleil et a la lumiére de jour aprés 60 jours de
stockage ; I’huile « fleurial » apres 88 jours ; et enfin « Elio » aprés 90 jours.

A T’obscurité et au réfrigérateur ou des valeurs faibles ont été enregistrées, 1’énergie

permettant d’un atome d’hydrogéne de la chaine hydrocarbonée, étape nécessaire a la
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formation de peroxyde est insuffisante du fait de 1’absence de rayons lumineux susceptibles
de chauffer I’huile, ce qui n’a pas induit une haute peroxydation des échantillons.

On remarque une peroxydation de tous les échantillons de toutes les huiles quelque
soit le type et la durée de stockage. Néanmoins, les huiles exposées au soleil et a la lumiere du
jour sont les plus peroxydées que les autres qui sont stockées au réfrigérateur et a 1’obscurité.

La lumiére, ’oxygene et la température influencent négativement la qualité de 1’huile
d’olive. La dégradation des lipides par I’oxygéne est la cause majeure de la détérioration des
corps gras pendant le stockage. La lumicre active le phénomeéne de 1’oxydation en accélérant
la réaction d’initiation. La température favorise également I’oxydation en augmentant la
vitesse de décomposition des peroxydes.

L’augmentation de cet indice correspond selon JUDDE(2004), a 1’apparition des
peroxydes (ROO°) a partir des radicaux libres instables (R°) des AGI. D’aprés O’brien
(2009), la formation des peroxydes a partir des AGI pourrait étre influencée par plusieurs
parameétres, tels que : ’oxygene de ’air, la chaleur et la qualité des tocophérols présents dans
’huile.

Les huiles «Fridor», «Elio», «Oléor» ont enregistré respectivement les
pourcentages d’augmentation de I’indice de peroxyde les plus hauts durant leur stockage au
soleil par rapport a I’huile d’olive et I’huile de « fleurial ». La qualité des premieres huiles
citées est beaucoup plus altérable ; elle est détruite lors de leur exposition au soleil et a la
lumiere du jour. Donc, pour préserver leur qualité initiale, il est préférable de les conditionner
a ’abri de la lumiére. Pour ce paramétre (indice de peroxydes), le stockage des huiles au
réfrigérateur est le plus indiqué ; les valeurs de cet indice sont les plus faibles en les
comparants a celles notées a 1I’obscurité. Ainsi, I’huile d’olive et I’huile « fleurial » semblent
les plus résistantes a 1’oxydation.

I11.2.4. Evolution de I'indice de saponification

Cet indice correspond a la quantité, en milligramme, de potasse nécessaire pour
saponifier un gramme de CG. Cet indice informe et renseigne sur la longueur des chaines
d'AG constitutifs du CG (MORDRET, 1992). La quantité de potasse nécessaire pour la
saponification augmente avec la diminution de la longueur des chaines d'AG des TAG.

Les valeurs de I'indice de saponification des huiles fraiches analysées dans ces études
sont incluses dans la norme du Codex alimentarius (Stan 23-1981) qui exige une valeur
comprise entre 188-195mgKOH/g d'huile.

L’huile de marque « Fleurial ») a enregistrée une valeur de 193.4mg KOH/g, quante a

I’huiles (de marque « oléor» et «fridor») ont des valeurs de (193.335 et 190) mg KOH/g et
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193 mg KOH/g pour I'huile mélangé de marque «élio». On distingue que toutes les marques
d'huiles raffinées notent presque les mémes valeurs.

Durant la conservation, les valeurs de l'indice de saponification de tous les
échantillons d'huiles ont diminué avec le prolongement de la durée de stockage,les resultats de
cette diminution sont illustrés dans le tableau XVII.

Pour I’échantillon d'huile 100% tournesol exposé au soleil, la valeur enregistrée est de
188 mg KOH/g d'huile avec (une diminution de 2.3%) au 88°™ jour d’exposition, cette valeur
est inférieure a celles enregistrées par les huiles100% soja (de marque « fridor » et «oléor»)
qui sont de (140;144.4) mg KOH/g (diminution de 26.31% et 25.28%) apres 60 jours
d’exposition respectivement, L'huile mélangée de marque «élio» a enregistré la valeur
del134.64mgKOH/g (une diminution de 30.23%) apres trois mois de conservation sous soleil.

L’exposition de ces huiles a la lumiere du jours a induit une faible diminution
comparativement a 1’exposition au soleil. Aprés une exposition de 88 jours, I’huile fleurial a
enregistré une valeur de 190.42mgKOH/g (diminution de 1.54%),cette valeur est inférieure a
celles notées par les huiles « Fridor » et «oléor») au 60°™ jours qui sont de (142.3; 148.6)mg
KOH/g (diminution de 25% et 23.1%) respectivement, Ainsi I'huile mélangée (de marque
«élio») a enregistrée une teneur de 155.6mg KOH/ g (une diminution de 19.34) au 90°™ jours
de stockage. Cette diminution est induite par 1’action des photo-sensibilisateurs présents dans
ces huiles en faible concentration du fait du raffinage industriel.

Les huiles stockeées a ’ombre ont enregistré de faibles valeurs comparativement aux
stockage a la lumiére du jour et au soleil. L’huile "Fleurial” a une valeur de 192.6 mg KOH/g
(diminution de 0.41%) au 88°™ jours de stockage,cette valeur est inférieure a celles notées par
les huiles de marque « Fridor » et «Oléor» qui sont respectivement de (145mg ; 155.67mg)
KOH/g (diminution de 23.68% et 19.48%) apres 60 jours; ainsi inférieure a celle trouvée par
I'nuile mélangé de marque «Elio» qui est de 142.2mg KOH/g (une diminution de 26.29%)
apres trois mois de conservation respectivement.

Le changement de ce parameétre pourrait étre di au développement de réactions d'auto-
oxydations des AG constitutifs de ces huiles ; ces réactions sont catalysées par les radicaux

libres, 1’02, les ions métalliques et les traces d'eau présentes en faible concentration.
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Les huiles conservées au réfrigérateur ont enregistrées les plus faibles valeurs de
I'indice de saponification par rapport aux autres modes de conservation. L’échantillon d’huile
100% tournesol a une valeur de 192.30 mg KOH/g (une diminution de 0.56%) aprés 88 jours
de conservation a la température de réfrigération,cette valeur est inférieure a celles
enregistrées par les huiles 100% soja de marques « Fridor » et «Oléor» qui sont évaluées a
(180; 159.8) mg KOH/g (diminution de 5.26% et 17.30%) aprés 2 mois de conservation
respectivement, aussi, elle est inférieure a celle motionnée par I'huile mixte de marque «Elio»
qui est de 155.6mg KOH/g soit (une diminution de 19.34%) aprés 90 jours de stockage dans
les mémes conditions.

Les faibles diminutions enregistrées par toutes les huiles dénotent une faible vitesse de
la réaction de polymérisation. Cette reéaction ne se semble se dérouler que lorsque I'huile est
soumise a traitement thermique excessif. Dans ce mode de conservation, réfrigération, la
température de stockage est faible, ce qui explique cette diminution Iégere de la valeur de cet
indice qui indique un ralentissement du processus oxydatif des AG a basse température.

La diminution de I'indice de saponification de fagon générale est due au déroulement
des réactions d'oxydation (polymérisation des AG), notamment dans les huiles entreposées.

La dégradation d'huile est accélérée par ’effet des rayons lumineux (photo-oxydation),
en temoignent les valeurs enregistrées par les échantillons exposés ou soleil et a la lumiére de
jour.

L'exposition continuelle a des rayonnements, surtout les UV est un probléeme plus
sérieux que l'exposition intermittente. La photo-oxydation polymérise les lipides plus que
I'auto-oxydation.

Une lecture globale des résultats portés dans le tableau XVII montre que I'huile 100
soja (de marque « fridor et oléor » sont plus affectées par le type et la durée de stockage par
rapport a d'autres huiles stockées. Ainsi, I'huile 100% tournesol est plus résistante parmi les
huiles raffinées, notamment lors de leurs expositions au soleil et & la lumiére du jour. En
s’appuyant sur ces résultats, on suggere qu'un stockage a l'obscurité et au réfrigérateur
(température basse) préservent I'huile contre les altérations excessives.

I11.2.5. Evolution du taux de composés phénoliques

Les composés phénoliques ou polyphénoles sont responsable de la bonne stabilité et
de l'oxydation des huiles d'olives vierges. En plus des propriéteés antioxydant, ces composés
possedent d'intéressantes propriétés nutritionnelles et organoleptiques (BENAZIZA et SEMAD,
2016). Selon OLLIVIER et al (2004) certains composés phénoliques conferent aux huiles

vierges une saveur amere et une sensation piquante.
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Les composés phénoliques jouent un réle tres important dans la caractérisation et la
valeur nutritionnelles des huiles (BRENES, 2002). Il peuvent agir comme antioxydants en
aidant le corps a renforcer son systéme de défense contre les anomalies liées au stress
oxydatif telles que les maladies cardiovasculaires, le cancer et le processus inflammatoire
(ROJAS et al, 2005).

Les polyphénoles passent dans I'huile lors de son extraction. Les ortho diphénols
(comme I'hydroxytyrosol, I'acide caféique et I'oleuropéine), présents dans I'huile d'olive sont
considérés comme des antioxydants naturels qui protégent I'huile contre I'oxydation
(TANOUTI et al, 2011).

Tableau XVIII : Variation de la teneur en composes phénoliques des échantillons d'huile en
fonction du type et durée de stockage (AIT ABBAS, 2019).

Durée 0 jour 30 jours 60 jours
Type
Soleil 280 125 70
Lumiere du jour 280 180 110
Obscurité 280 218 210
Réfrigérateur 280 240 225
C.O.1 (2003). 50-1000 ppm

Ces résultats sont des moyenne de deux répétions

Ces données obtenues montrent que I'huile d’olive étudiée renferme une quantité
appréciable de composés phénoliques, soit 280 qui présent une valeur conforme a la norme
C.0.1 (2003).

Aprés stockage on observe une diminution hautement significative des teneurs en
polyphénoles totaux des 1’huiles stockées sous le soleil et a la lumiére du jour apres 60 jours
de conservation d’huile d’olives a enregistrer une valeur de 110et 70 ppm soit une diminution
de 75 % et 60% respectivement. Cette diminution peut s’expliquer par plusieurs facteurs. La
présence ou l'absence de la lumiere; I'augmentation ou diminution de température et le
stockage a longue ou courte durée dont il y a une décomposition.

Les variations des teneurs en polyphénoles observées est due a la variation des
conditions de stockage des quatre échantillons. L huile d'olive est connue pour sa contenance
élevée en composés phénoliques par rapport aux huiles végétales raffinées. Ces composés
contribuent a la saveur globale complexe de I’huile d’olives et lui fournissent des effets

antioxydants et sont en grande partie responsables de sa duree de conservation.
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Les composés phénoliques sont liés a la stabilit¢ de 1’huile, notamment, pour
leurs propriétés biologiques : Actuellement, plusieurs composés phénoliques contenus dans
I’huile d’olive, principalement I’hydroxytyrosol et ses dérivés (BENDIDNI, 2007).

De nombreux phénols font partie des antioxydants primaires, réagissant avec des
radicaux lipidiques, en les convertissant en des produits thermodynamiquement plus stables.
Des composés, tels le Butylhydroxytoluene (BHT), le Butylhydroxyanisole (BHA), les acides
phénols, etc., suivent le mécanisme des antioxydants primaires (BENDIDNI, 2007).

L'huile d'olive stockée a I’obscurité et au réfrigérateur a enregistré un faible
changement comparativement aux autres huiles stockées a la lumiere du jour et au soleil. Au
60°™ jour, les valeurs trouvées sont 210, 225 (une diminution de 25% et 19%)
respectivement. En somme, toutes les valeurs d'huile stockée a différentes conditions sont

conformes a la norme de C.O.I (2003) .

11.2.6. Evolution du teneur en chlorophylle
L’huile d’olive contient des composés mineurs qui lui confeérent ses qualités
organoleptiques et nutritionnelles. Parmi ces composés mineurs les pigments, qui en raison de
leur caractere antioxydant dans l'obscurité et pro-oxydant dans la lumiére, semblent jouer un
role important dans la stabilit¢ oxydative de I’huile au cours de son stockage
(BENTEKAYA et al ,2005) et dans la préservation de sa qualité (GIUFFRIDA ET AL,2007).
Deux types de pigments sont présentes dans 1’huile d’olive, les chlorophylles et les
caroténoides. Leurs contenu est paramétre de qualité primordial car il est en corrélation avec
la couleur qui est le premier attribut de I'huile d'olive vierge évaluée par les consommateurs
(ZEGANE et al, 2014).
Tableau XIX: Evolution de la teneur en chlorophylle de I'huile en fonction du type et durée
de stockage. (AIT ABBAS, 2019).

Durée 0 jour 30 jours 60 jours
Type
Soleil 4,8 1.7 1.2
Lumiere du jour 4,8 2.2 1.6
Obscurité 4,8 4.4 3.5
Réfrigérateur 4,8 4.5 3.8
C.0O.1 (2003) 1-10 ppm

Ces résultats sont des moyenne de deux répétions
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La chlorophylle est un composant caractéristique de 1’huile d’olive a laquelle elle donne
une couleur verdatre ; sa teneur varie en fonction de facteurs biologiques, la condition et la
durée de stockage.

La teneur en chlorophylle de I’huile d’olive utilisée dans notre étude est 4,8 ppm.
Cette teneur diminue au cours du stockage . On remarque une diminution significative des
teneurs en chlorophylle dans les échantillons d’huile stockée sous le soleil et a la lumicre du
jour qui sont respectivement 1.2 et 1.6 ppm (une diminution de 74% ; 66% ) aprés 60 jours
de conservation.

Les échantillons stockés a I’obscurité et a réfrigération ont enregistré un léger
changement comparativement a ceux stockées a la lumiére du jour et au soleil. Aux 60°™
jour les valeurs trouvées sont 3.5 et 3.8 ppm (une diminution de 26% et 19%) respectivement.

En somme, toutes les valeurs d'huile stockée a différentes conditions sont conformes a
la norme de C.O.I (2003) aprés 60 jours de stockage.

Cette baisse est due au déroulement de la réaction d’oxydation des chlorophylles par les
peroxydes (GANDUL-ROJAS et MINGUEZ MOSQUERA, 1996).

GEORGE BLEKAS et al.,(1995); BENTAKAYA et al., (1996) ont montré en effet que
les pigments de chlorophylle sont dotés d’un pouvoir pro-oxydant lorsque I’huile est exposée
a la lumiére et d’une action anti-oxydante a 1’obscurité.

Il est donc nécessaire, lors de 1’évaluation de la stabilité photo-oxydative de 1’huile
étudiée, de tenir compte des teneurs totales en chlorophylles et en phénophytine produites de
leur décomposition. La molécule de chlorophylle passe a un état excité, suite a 1’absorption
d’un photon lumineux (hv) (RAHMANI, 2007).

Lors de cet état métastable, de courte durée de vie, I’excitation a 1’oxygeéne
atmosphérique dissout dans I’huile. L’oxygene excité ainsi obtenu posséde un exces d’énergie
d’environ 22 Kcal/mole par rapport a I’oxygene atmosphérique (RAHMANI,2007).

Les travaux de recherche de ( RAHMANI ,2007) et ceux de ( KIRITSAKIS et
OSMAN,1995) ont montré que la vitesse de la réaction de la photo-oxydation de 1’huile
d’olive croit avec les concentrations de chlorophylles ou de phosphatines qui lui sont
ajoutées. Les chlorophylles se trouvent ainsi directement impliquées dans les phénomeénes
oxydatifs.

La chlorophylle excitée transforme, en premiére étape, 1’oxygéne moléculaire a 1’état

triplet en une forme excité connue sous le nom d’oxygéne singlet (*O2).

7
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Résultats et discussions

La réactivité de la molécule a I’état singlet est supéricure a celle de la méme molécule

a I’état triplet (302). Le radical ROO formé arrache ensuite un proton a la molécule de
chlorophylle et aboutit a la formation d’un radical libre de la chlorophylle.

Ce radical (Chl) se combine ensuite a I’oxygene pour donner lieu a la formation d’une

molécule incolore qui se traduit par une perte de la couleur de I’huile.




Conclusion générale

La stabilité 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. 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.

L’objectif de cette étude est d'évalué le degré d’altération des huiles raffinées «
Fridor, Oléor, Fleurial, Elio» ainsi que «L’huile d'olive» non raffiné en fonction des
conditions de stockage. L'évolution comparative entre les différents mécanismes de photo-
oxydation et auto-oxydation est suivie par la détermination de divers indices physico-
chimiques (teneur en eau, densité, viscosité, taux des composés polaires, 1’acidité, I’indice de

peroxyde, I’indice d’iode et I’indice de saponification).

Il ressort des résultats de cette étude apres un stockage pendant une période qui oscille
entre un mois a trois mois , que les échantillons des huiles raffinées et ’huile non raffinée ;
expos au soleil et a la lumiere du jour sont les plus altérées ;ces derniers ont perdus la couleur

initiale de I’huile et sont devenus transparents cela est du a leur acidification et peroxydation.

Des produits d'oxydation sont jugés nocifs pour la santé, ils s'accumulent avec le
prolongement de la durée d'exposition de ces huiles au soleil et a la lumiere. La formation de
ces produits provoque la diminution du degré d'instauration, ceci est confirmé par la

diminution de l'indice d'iode et I'indice de saponification.

Ainsi, I’étude des conditions de stockage a montré que 1’exposition des huiles raffinés
au soleil et a la lumiere du jour est dommageable pour cette catégorie d’huiles riches en
acides gras polyinsaturées et carencées en molécules anti-oxydantes, éliminées en grande
quantité lors du raffinage industriel. Tandis que I'huile d'olive non raffinée contient des
proportions plus importantes d’antioxydants qui jouent un réle dans le prolongement de la
durée de conservation, a condition de maitriser les conditions de stockage. car une mauvaise

conservation va induire des détériorations d'ordre organoleptique et physicochimique.

Le défaut le plus remarquable est le rancissement de I'huile due a l'oxydation, cela
entraine une dégradation nutritionnelle et la formation de divers produits qui conférent a

I'huile d'olive une odeur et une flaveur indésirable.




A la lumiére de ces résultats, nous pouvons conclure que la commercialisation des
huiles dans des mauvaises conditions accélere leur vitesse d'oxydation . Il est, donc,
indispensable de sensibiliser les producteurs, les commercants du gros et de détail et les
consommateurs sur les risques d’une exposition soleil et a la lumiere. Compte tenu du prix
¢levé de I’huile d’olive, 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 qualit¢ de I’huile « achetée » générent des produits nocifs pour la santé du

consommateurs.

En perspective, il est préférable d’enrichir cette étude par le dosage de la vitamine E,
les traces de métaux, il est nécessaire ¢galement d’étaler cette étude pour de longues périodes
de stockage (plusieurs mois) et d’étudier d’autres facteurs influengant la stabilité oxydative de
I’huile raffinée au cours du stockage ainsi d'utiliser d'autres méthodes d'analyses telles que I'analyse
spectro-photometres sensible a la détection des produits primaires et secondaires de I'oxydation.

Les matiéres grasse sont impératif a notre organisme, encore faut-il savoir bien les

utiliser:

e Eviter I'exposition des huiles a la lumiere et au soleil, il est important de choisir un
lieu sombre propre et sec car I'environnement de stockage peut influencer la qualité
d'huile.

e Utiliser les matériaux d'emballage opaque qui empéchent la pénétration de la lumiére

o |l faut privilégier les récipients en acier inoxydable ou en verre, et non transparent

e Choisir la bonne huile.




Annexe01: caractéristiques de

Annexes

quelques huiles végétales (LABOURET, 2005).

Huile Caractéristiques
Arachide Huile fruitée et 1égére, anti gastrite et hypocholestérolémiante.
Carthame Huile fluide et jaune antirhumatismale, adoucissant 1’intestin.

Pépin de raisin

Fine, 1égére, excellente pour la régénérescence de la peau,

antioxydant.

Peu acide si elle est vierge, elle a différentes saveurs selon les

Olive territoires, adoucissante, draineur hépatique, cholagogue,
legérement laxative, purgative, calmante et rafraichissante.
Soja Adoucissante, anti eczémateuse, protége 1’épiderme.
Tournesol Reégulatrice des systémes endocriniens et nerveux, combat

I’impuissance et la stérilité.

Annexe 02:Les caractéristiques portées sur I'étiquette de I'emballage de ces huiles sont

motionnées dans ce tableau.

Dénomination | Fleurial Fridor Oléor Elio
Composition
o i
100% tournesol 100% soja 80% soja et 20
tournesol
-Riche en vitamine A.D.et E.
-Sans cholestérol.
Conseils -réutilisation10fois.
d'utilisation -Conservation dans un endroit propre et tempére.
-stockage a labri de la lumiere et source de chaleur.
-température maximale conseillée 180 °C.
Date F:10/02/2018 F:06/03/2019 F:27/02/2019 F:22/02/2019
b ere e E:10/02/2020 E:06/03/2021 E:27/02/2021 E:23/02/2021
d'utilisation
AFIA
Entreprise CEVITAL SPA INTERNATI- CEVITAL SPA
pris BEJAIA. ONAL BEJAIA.

ALGERIA




Annexes

Annexe 03: Centre algérienne de contréle de qualité et emballage (CAQCE). Page 2 - 3.

Q

Densite relative

Caractéristiques physicochimiques de I’huile d’olive

Indice de réfraction

Indice de saponification

Indice d’iode

Acidite libre

Indice de peroxyde

Absorbance dans 'ultraviolet

0,910 — 0,916 (20°C/eau a 20°C)

75 - 94 (Wijs)

0,3 - 1% (g d’acide Oléique libre/100g d’huile )

1.467 - 4705 (n®)

184 - 196 (ng KOH/g d’huile)

<20 - <15 (Milliéquivalents d*oxygéne actif/kg d*huile)

2,50 - 2,60 (a232nm).

Produits Alimentaires

Annexe 04: Groupe permanent d'étude des marchés de denrées alimentaires (GPEM/DA).
Spécification technique n° E4-05 du 31 mars 2005 relative aux huiles végétales.

10 g (1 c. & soupe) apportent
Energie : 90 keal ou 376,2k)
AGS: §/AGMI: MV AGPL: Pl {en g) :

VIitE:1mg

HUILES VEGETALES L , USAGES REMARQUES
acide linoléique (oméga 6)
acide linolénique (oméga 3)
Vitamine E (en maq)
FLUIDES
Riches en AGMI
Amande e :?{Pl:?{m:?!m};NS} Peu utilisé en alimentaire *
VitE:3mg _
. S5:2/M:6/Pl:25(ehf:25/adNS) |, _ ) ) Huile raffinee, gout neutre
Arachide VitE. 2 — Assaisonnement, cuisson, friture Dérivée de la cacahuite™
Noi S:08/M:8/PI:1(w6:1/3 NS) i i Huile vierge & goit - usage en friture peu
oisette Assaizonnement, cuisson Lk
VitE:2,5mg conszillé (codt)
Peu de Vitamine E mais contient des
biophénols (rle antioxydant)
Olive SASIM:TTIPL08 (o6 0,7/ @3 0,1) Assaisonnement, cuisson Huile vierge ou vierge extra & golit - usage en

friture peu conseillé (codt)
Dénomination "huile d'olive” : mélange H.
vierge | H. raffinée, peut éfre utilisée en friture

Toumesol oléique

S:08/M:82/Pl:1(ab:1/a3NS)
VitE - 7 mg

Compasant dhuiles combinéss ou
huiles pour friture

Huile raffinée, golt neufre, n'est pas disponible
en I'état
Comme le toumesal, riche en \itamine E

Riches en AGP| w3

S O8/M:6/PI:3 (w6213 1)

Huile oléigue / alpha-inolénique - Rapport of /
3 interessant

VIitE: 2mg

oo i £

- VIitE: 3 mg Assaisannement, cuisson Huile raffinée, godit nevire / Huile vierge a godt

caractEristique
S 1/M:2/P\:73 (a6 6/ 3 13) Huile vierge & golit, existe en raffinée™
: . . Ay : v i £ Rapport we / w3 optimal

Noix Vit E: 0,7 mg Assalsonnement Choisir pefits conditionnements, conserver au
froid
TNE NNGOIEIqUE | SpNa-INCIENIGUE - REDpar Wa

Soja S:15IM:25/P1: 25 (06:53 /w3 0,7) — i w3 intéressant

Huile raffinée, golt neutre / Huile vierge & godt

cargctenstioe verdure) |
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Résumé

Les huiles vegétales sont largement utilisées dans la préparation des aliments. Une
panoplie d’huiles existe sur le marché¢ local. On en trouve I’huile d’olive et différentes
marques d’huiles raffinées issues de graines oléagineuses, notamment le soja et le tournesol.
Ces huiles sont de compositions physico-chimiques différentes. L huile d’olive est riche en
acide oléique, tandis que les autres sont tres riches en acides gras polyinsaturés. Ces derniers
sont hautement sensibles aux réactions d’altération. L’objectif de cette étude est de déterminer
les effets des conditions de stockage de ces huiles sur leur qualité . Il ressort des études
menées au département que I’exposition des huiles au soleil est préjudiciable a la stabilité¢ de
ces huiles stockées, notamment celle des huiles raffinées. Il a été remarqué une disparition
totale de la couleur des huiles maintenues au soleil indiquant le déroulement des réactions

liées a la photo-oxydation.

Mots clés: huiles végétales, conditions de stockage, photo-oxydation

Abstract

The vegetable oils are widely used in food preparation. A variety of oils exist on the
market. We find olive oil and different brands of refined oils from oil seeds, including
soybeans and sunflowers. These oils have different physicochemical compositions. Olive oil
is rich in oleic acid, while the others are very rich in polyunsaturated fatty acids. The latter are
highly sensitive to weathering reactions. The objective of this study is to determine the effects
of the storage conditions of these oils on their quality. Studies conducted in the department
show that exposure of oils the sun is detrimental to the stability of these stored oils, in
particular that of refined oils. It was noticed a total disappearance of the color of the oils kept

in the sun indicating the course of the reactions linked to photo-oxidation.

Key words: vegetal oils, storage conditions, photo-oxidation,
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