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Résumé :
Le présent travail vise la détermination de quelques indices physico-chimiques reflétant le

degré d’altération des huiles de friture utilisées dans quelques restaurants de la ville de
Laghouat.

Pour ce la, La conformité des huiles a la norme de codex alimentarus exige la
détermination des certains parametre physique (I’indice de réfraction) et chimique (indice
d’acide, indice de peroxyde, indice de saponification et indice d’iode) pour élargir notre
contréle on a ajouté analyses de dosage de composant polaire..

par I'étude du huiles friture de quelque restaurants on constate huiles de restaurant 4
qu’il est altérée et trés nocifs pour la santé par rapporte huile de restaurant 1 est de bonne
qualité alors que les deux autres huiles représentent une qualité intermédiaire
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Introduction

Introduction

Les lipides alimentaires, comme les autres nutriments occupent une place tres
importante dans 1’alimentation humaine (page ,1980). lls sont indispensables au bon
fonctionnement de 1’organisme et fournissent une quantité d’énergie supérieure a celle
apportée par les glucides (9Kcal/g de lipides soit 37KJ/g) (Quile et al 2002. Psomiadou et
al ,2002). Les lipides sont impliqués dans le transport de molécules organiques et dans
plusieurs processus biologiques déterminants alors que certains constituent une source de
composés essentiels, ne pouvant étre synthétisés par le corps humain (Bockish, 1993).

Les lipides sont des produits naturels largement répandus dans le regne animal et
végétal. Ils regroupent les huiles et les graisses.

Les huiles alimentaires commercialisées doivent faire 1’objet d’une protection aux
phénomeénes d’oxydations parce qu’elles sont sources des acides gras (AG) essentiels
(Benatti, 2004).

Les lipides visibles apportent, environ la moitié des lipides de la ration (Souci,
2000). Qutre leur importance pour le maintien de 1’équilibre, les huiles alimentaires sont
omniprésentes dans les pratiques culinaires modernes. En effet, les consommateurs,
naturellement attirés par certains goQts dans leur choix alimentaire, semblent avoir toujours

manifesté une préférence pour les aliments gras.

La friture est un mode de cuisson trés apprécié dans le monde. Toutefois, les huiles
utilisées pour ce genre de cuisson contiennent trés souvent une grande quantit¢ d’AG
insaturés. Ainsi, lors d’une utilisation prolongée de 1’huile de friture, diverses réactions de
dégradation se produisent. Parmi celles-ci, I’oxydation des AG en produits plus polaires,
tels que des peroxydes, des alcools et des aldéhydes, est la réaction de dégradation la plus
importante (Frankel, 1984 ; Dana et Saguy, 2001 ; Marquez-Ruiz et Dobarganes, 2007).
Les composes qui sont alors créés sont reconnus comme étant nocifs pour la santé.
D’autres produits, tous aussi nocifs, peuvent également étre formés. Parmi ceux-Ci, on

retrouve les AG trans et conjugués (Orthoefer et List, 2007).

Les produits frits font 1’objet d’une attention particuliere des communautés
scientifiques et industrielles. Les huiles de friture absorbées et la consommation élevée de
produits frits sont soupconnées d’étre toxiques et de prédisposer le consommateur a
certaines pathologies (hypertension artérielle, accidents vasculaires cérébraux, diabéte de
type 2, ...) (Cornet et Masseboeuf, 2006).



Introduction

Suite aux dangers liés a la consommation d’huiles alimentaires altérées
« oxydées », et vue la consommation excessive des pommes de terre frites, surtout durant
les derniéres années en Algérie, notre étude vise :
- Contréle la qualité des huiles de friture dans quelques restaurants de la wilaya de
Laghouat —utilisées pour les pommes de terre- en déterminant quelques indices
importants.

- Etla Comparaison entre la qualité les huiles de friture des quatre restaurants.
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Chapitre 1. Les Huiles Alimentaires

1. Définitions
1.1. Les lipides alimentaires

Les lipides alimentaires sont des corps gras qui comprennent principalement les huiles
et les graisses d’origine végétale ou animale, beurres et margarines... On distingue les
lipides alimentaires visibles : donc aliment constitué dans sa totalité ou presque de lipides
(huile, beurre, margarine, graisse....). Et les lipides cachés : aliments contenant une
certaine proportion de lipides (noix, graines oléagineuses, de nombreux fromages et les

produits de charcuterie, biscuits,......).

Les lipides alimentaires sont extraits et préparés a partir de graines ou de fruits
oléagineux, germes ou pépins de certaines productions végétales ou a partir de tissus
adipeux d’animaux terrestres ou marins. Les lipides alimentaires sont subdivisés en huiles
et graisses. On différencie généralement les huiles des graisses par leur point de fusion.

Les huiles sont des corps gras liquides a la température de 15° C alors que les graisses

sont plus ou moins solides a cette température (Uzzan, 1984 ; Frenot et Vierling, 2001).
1.2.  Les huiles alimentaires

Une huile alimentaire est une substance organique, destinée a 1’alimentation, insoluble
dans I’eau. Il s’agit de corps gras comestibles, fluide (liquide) a la température ambiante
(15 degrés), essentiellement formés de triglycérides, eux-mémes constitués d’acides gras
(Uzzan, 1984).

2. Classification
2.1. Classification des lipides alimentaires
Plusieurs classifications existent :
2.1.1. Classification selon I’origine : Selon Uzzan (1992) on subdivise les huiles et les
graisses alimentaires en plusieurs classes :
> Huiles végétales fluides : huile d’arachide, de colza, de germe de mais, de
tournesol, de soja, d’olive.
» Huiles végeétales concrétes (graisses) : coprah (provenant de la noix de coco), huile
de palme.
> Huiles et graisses d’origine animale (animaux terrestres) : saindoux (graisse de

porc), suif (graisse de beeuf ou de mouton), huile de cheval et graisse d’oie.
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> Huiles et graisses d’animaux marins : mammiféres marins (baleine), et de poissons
(Sardines, hareng, morue,.... ).
> Corps gras élaborés : beurre et margarines.
2.1.2. Classification selon la composition en acides gras
Les huiles et graisses alimentaires peuvent étre classés selon la nature des acides gras
qui les constituent (Alais, 2003) :
» Corps gras saturés : plus de 90% des acides gras sont satureés,
» Corps gras riches en acide oléique et acides gras saturés
» Corps gras riches en acides gras insatures : des huiles de tournesol, soja, carthame.

» Corps gras intermédiaires.

2.2 Classification des huiles alimentaires

2.2.1. Classification selon I’origine

Chazan et al. (1992), classent les huiles alimentaires selon leurs origines en :
» Huiles d’origine végétale

Les huiles alimentaires d’origine végétale, qui sont les plus répondues, peuvent étre
extraites a partir de :

- Fruits charnus (tels que I'olive) ;
- Fruits a coque ;
- Germes de céréales ;
- Graines d'oléagineux ;
- Légumineuses.
» Huiles d’origine animale
Les plus importantes sont :
- Lard;
- Poissons;
- Oieetvolaille.
» Huiles d’origine microbienne
Elles peuvent étre produites a partir de :
- Algues;
- Levures;
- Moisissures ;
- Bacteries.
2.2.2. Classification selon le procédé d’extraction
On distingue I’huile vierge et I’huile raffinée (Cheftel, 1995).


http://fr.wikipedia.org/wiki/Fruit
http://fr.wikipedia.org/wiki/C%C3%A9r%C3%A9ale
http://fr.wikipedia.org/wiki/Ol%C3%A9agineux
http://fr.wikipedia.org/wiki/L%C3%A9gumineuse
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e Huile vierge
L'huile vierge est issue d'une seule pression a froid, d'ou la dénomination complete huile
vierge de premiére pression a froid sans additifs. Elle conserve ainsi tous ses nutriments
(vitamines, oméga-3, oméga-6, ...) et donc une saveur et une couleur trés marquées. Elle

est toujours pure (pas de mélange des matiéres premieres ni des produits finis).

e Huile raffinée
Aprés son extraction, 1’huile est sujette a une opération de raffinage. La composition de
I'nuile est altérée (diminution des composants bénéfiques, anti-oxydants, vitamine E et
oméga-3 par exemple, apparition d'acides gras trans, tres néfastes pour la santé), et des
traces de produits chimiques peuvent subsister : on obtient un corps gras neutre et dénaturé
(Cheftel, 1995).

3. Composition

Les huiles alimentaires sont constituées a 100 % de lipides :
e 97 a99% de triglycérides ou acylglycérols ;
e 12a2% d’acides gras libres, de phospholipides, mono et diglycérides ;

e 0aldecomposés mineurs : hydrocarbures,

Elles ne contiennent pas d'eau et sont trés caloriques (1g d’huile = 9 Kcal = 37,6 Kj).
Les huiles sont un mélange de triglycérides différents. Leur teneur élevée en acides gras
mono-insaturés ou poly-insaturés est bénéfique pour la santé. Chaque huile a une

composition en acides gras différente (Uzzan, 1984)..

4. Consommation des huiles alimentaires
Les huiles alimentaires sont trés utilisées en cuisine pour assaisonner les salades,
comme huiles de cuisson ou pour les fritures. Dans l'industrie, elles sont largement

utilisées pour les mémes usages, mais en quantités beaucoup plus importantes.

4.1. Consommation mondiale
L'importance des huiles alimentaires a travers le monde est due a la forte poussée de la

demande enregistrée au cours des 25 derniéres années ayant conduit a la fourniture d'un
effort substantiel de production de graines oléagineuses dans les pays traditionnellement

exportateurs (Meunier, 2002).

Ainsi, pratiquement depuis un quart de siecle, la consommation d'huiles alimentaires au

niveau mondial et de graisses végétales, a augmenté régulierement avec un léger


http://fr.wikipedia.org/wiki/Vitamine
http://fr.wikipedia.org/wiki/Om%C3%A9ga-3
http://fr.wikipedia.org/wiki/Om%C3%A9ga-6
http://fr.wikipedia.org/wiki/Vitamine_E
http://fr.wikipedia.org/wiki/Om%C3%A9ga-3
http://fr.wikipedia.org/wiki/Acides_gras
http://fr.wikipedia.org/wiki/Lipide
http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_gras_mono-insatur%C3%A9
http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_gras_mono-insatur%C3%A9
http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_gras_poly-insatur%C3%A9
http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_gras
http://fr.wikipedia.org/wiki/Salade_(mets)
http://fr.wikipedia.org/wiki/Cuisson
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fléchissement durant les années 1993/1994. Cette augmentation est estimée a prées de 5%
par an (Costes, 2002).

La demande se concentre dans les pays a forte population. Ce sont en particulier, dix
grands pays consommateurs, parmi lesquels par ordre d'importance de consommation en
huile : la Chine, I'Union Europeenne, les USA, I'Inde et le Brésil. Ces pays utilisent
environ 70% des 114 millions de tonnes utilisées dans le monde en 2005 (OIl Word ,2006 )

L'Union Européenne est restée le premier consommateur jusqu'en 2000/2001 ou elle
s'est faite doublée par la Chine. La consommation européenne représente aujourd'hui 13%
de la consommation mondiale.

Les huiles les plus consommeées sont celles de soja, de palme et de colza (figure 01).

OSoja

m Palme
OColza
OToumesal
m Arachide
OCoton

O e

O Autres

Source Oil Word 2005.

Figure 1. Consommation mondiale des différentes huiles (en millions de tonnes).
5. Technologie de fabrication des huiles alimentaires

5.1  Principes généraux de la trituration

Le pressage est la principale opération unitaire d’extraction de 1’huile contenue dans les
graines. Les premiéres presses utilisées en huilerie étaient les presses hydrauliques, ou
I’huile est exsudée de la matiere premiere a presser sous 1’effet d’une force uniaxiale. Les
presses a Vis, assurant un pressage en continu des graines, sont apparues en huileries vers
1900 avec les presses Anderson (Williams, 2005). En plus d’une pression mécanique
exercée sur les graines, celles-ci subissent des contraintes de cisaillement, ce qui permet
d’obtenir des rendements plus importants en comparaison au pressage hydraulique.

Actuellement, la presse a vis est principalement utilisée en huilerie, 1’utilisation des
presses Hydrauliques reste limitée a un certain type de matiéres premiéres (cacao, olives).
Pour cette raison, le pressage a vis sera étudié comme procéde de référence. L’extraction

par solvant est aussi utilisée (Savoire, 2008).
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Les principales étapes de la trituration sont :
- Nettoyage des graines oléagineuses et leur séchage ;
- Dénoyautage et dépelliculage ;
- Broyage
- Extraction proprement dite.
5.2  Procédé d’extraction des huiles

5.2.1 L’extraction par la presse

Ce processus d’extraction d’huile, effectué¢ en plusieurs étapes, utilise des presses
mécaniques et respecte les bonnes pratiques de fabrication en optimisant les paramétres
de transformation (Chriqi et al., 2003; Chimi, 2005). Les différentes étapes peuvent étre
résumées comme suit:

e Pressage : L’extraction s’effectue par des presses mécaniques.
e Décantation : L’huile obtenue est décantée pendant une durée de 15 jours.
o Filtration : Aprés décantation I'huile est filtrée dans un filtre presse.
5.2.1.1 Les principaux paramétres influencant le rendement d’extraction par
pressage

Plusieurs paramétres ont été étudiés pour contribuer a 1’optimisation du rendement en

huile extraite par pression (Mountasser et El hadek., 1999).
e Effet du type de presse

Dans leur étude, Mountasser et EI hadek (1999) ont développé et utilisé deux types de
presse, une presse hydraulique et une presse continue.

1. Les presses hydrauliques, constituées d'un four, de plaques cylindriques trouées
(110 trous par plaque), de toiles filtrantes et d'un récipient. Les amandes séchées et
broyées sont agencées entre les plaques, puis pressées pendant 10 min. L'huile extraite
est filtrée.

2. Les presses continues , quant a elles, ont une capacité de 10 kg. Elles sont réglées
manuellement et la température est fixée de maniéere automatique .

L’extraction moderne, en plus de 1’amélioration des rendements et de la qualité de
I’huile qu’elle génére, contribue aussi a la réduction du temps de travail. Une fois 1’huile
obtenue, elle est conditionnée dans des bocaux ou des bouteilles en verre.

e Effet de la charge
Le rendement en huile augmente au fur et a mesure que la charge augmente jusqu'a

atteindre une charge d'épaisseur de 0,4 cm (Mountasser et El hadek., 1999).
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e Effet de la granulométrie

Selon Hammonds (1991) in Kouiche (2001), le rendement en huile est optimal lorsque
les amandes sont finement broyées et que le diametre des particules est inférieur a 2 mm.
La pulverisation des amandes a des particules fines, facilite I'extraction des huiles et
renforce leur rendement. Avec une granulométrie de 800 pum, le taux d’huile extraite a pu
atteindre une valeur optimale (35,5%).

e Effetde la pression

Plusieurs auteurs rapportent qu’au fur et a mesure que la pression augmente, le
rendement en huile extraite s’accroisse. Par leurs travaux sur le son du riz Silvala et al.,
(1991) in Kouiche (2001), ont montré que le rendement en huile atteint une valeur
maximale lorsque la pression est élevee (4,9 a 32,4 MPa). De méme, certaines etudes
conduites sur les amandes d'abricot, ont montré que pour des pressions élevées, le
rendement en huile extraite passe de 10,09 % pour une pression de 100 bars a 22,95 %
pour des pressions avoisinant les 150 a 200 bars (Koiche, 2001).

o Effet de la température

La torréfaction des amandes semble, elle aussi, influencer le rendement en huile lors
de DI’extraction. En effet, les résultats, de 1’étude menée par Mountasser et El hadek
(1999), ont montré que la torréfaction des amandes augmente le rendement en huile ; le
rendement passe de 26,5%, pour les amandes non torréfiées, a 34,9 % pour les amandes
séchées dans 1’étuve a 40 °C et méme il passe a 39,8 % pour des amandes torréfiées de
facon artisanale.

La cuisson des matieres oléagineuses joue un role primordial dans 1’extraction des
huiles. Elle permet de réduire 1’humidité, de favoriser la rupture des lipocytes,
d’augmenter la plasticité des graines et d’accroitre la fluidité de 1’huile (Karleskind,
1992). La cuisson permet aussi la coalescence des gouttelettes d'huile en large gouttes par
destruction de I'émulsion protéine - lipide (Wolf, 1992; Lanoiselle et Bouvierj, 1994).

Les faibles températures (25 °C et 75 °C) influencent négativement le rendement en
huile lors de 1’extraction. Cependant, des températures élevées (> 75 °C) paraissent
plus efficaces et augmentent le rendement en huile jusqu’a atteindre un optimal vers des

températures avoisinant les 200 °C (Mountasser et El hadek., 1999).
5.2.2 L’extraction par solvant

A T’échelle du laboratoire, I’extraction chimique se fait avec du solvant par le biais

d’un appareil nommé soxhlet (Wolf, 1992).
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A TD’échelle industrielle, ’extraction par solvant est réalisée par plusieurs appareils
(Karleskind, 1992).

5.2.2.1 Les différents types d’extracteur
e Extracteur a percolation

Le principe de la technique consiste a mettre le solvant sur une touffe de particules
posée sur une toile filtrante. Les appareils servant a ce type d’extraction sont moins
encombrants puisque les volumes de solvant utilisés sont plus faibles et la manutention de
grosses masses est plus facile (Karleskind, 1992).

e Extracteurs a chaines

La matiere oléifére est transportée par deux chaines a barrettes cloisons tournantes.

Ces barrettes véhiculent la matiere vers deux sections qui retiennent le produit en laissant

passer le solvant (Karleskind, 1992).

e Extracteurs a bande perforée

Le produit est porté par une bande perforée. Un rateau sépare les zones d’arrosage du
solvant. Le systeme permet une multiplication des arrosages avec solvant de plus en plus
pauvres (Karleskind, 1992).

5.2.2.2 Les principaux parametres influencant le rendement d’extraction par solvant

Plusieurs paramétres influencent le rendement en huile extraite par solvant (Karleskind,
1992). Les plus importants sont :

e La granulométrie, du produit soumis a I’extraction, est d’une énorme
importance, le produit doit étre bien préparé et tres fin. La granulométrie doit
bien serrée.

e L’indice de percolation, représente le temps qu’il faut pour passer un litre de
solvant (Hexane) a travers le produit (200g) entrant a I’extraction.

e L’humidité, des produits, a énormément d’importance, en effet les problémes de
collage dans les paniers commence lorsque les produits gras renferment une
humidité supérieure a 9,5 %

e La temperature du solvant joue aussi un role important. il est souhaitable de
travailler a des températures inférieures a 60° C afin d’améliorer la diffusion.

e Durée d’extraction : Selon Mountasser et El hadek (1999), la durée d’extraction

influence le rendement en huile. En effet, au fur et a mesure que la durée
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d’extraction augmente la quantité d’huile obtenue augmente, le rendement optimal

(54 %) est atteint pour une durée de 18 heures (tableau 1)

Tableau 1. Effet de la durée de reflux dans le soxhlet sur le rendement en huile extradite.

Durée d’extraction en Masse d'huile extraite/ Poids
heure des amandes séchées (%)
4 49,2
6 52,6
8 52,6
10 53,6
14 53,8
18 53,9

Source : Mountasser, 1999

e La quantité de I’hexane employée lors de I’extraction influence aussi le

rendement en huile extraite. Le rendement en huile semble augmenter avec

I’augmentation de la quantité du solvant et atteint son maximum (53,7 %)

lorsque le rapport est de 5 ml/g d’amande séchée (tableau 2) (Mountasser et El

hadek., 1999)

Tableau 2. Influence de la quantité d’hexane sur 1’extraction de 1’huile.

volume d’hexane/ masse des amandes Masse d'huile extraite/ poids des
(ml/g) amandes séchées (%)
15 45,3
25 51,0
3,25 53,3
4,00 53,4
5,00 53

5.2.3 L’extraction assistée par micro onde

Source : Mountasser, 1999

En 1986, Ganzler et al, furent les premiers a présenter une technique d'extraction par

solvant assistée par micro-ondes en vue d'une analyse chromatographique. Cette technique
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permettait de réduire les temps d'extraction et donc les dépenses en énergie par rapport a
une meéthode conventionnelle. En 1992, Paré, ont déposé un premier brevet européen, sur
«l'extraction de produits naturels assistée par micro-ondes ». lls proposaient d'irradier le

mateériel végétal en présence d'un solvant transparent aux micro-ondes comme hexane.
5.2.4 L’extraction par ultrasons

Le mécanisme le plus probable par lequel les ultrasons opérent est 1’intensification du
transfert de masse et la facilitation de ’acces du solvant a 1’intérieur des cellules végétales

(Assis, 2007).
5.25 L’extraction par voie biologique

Fulbrook (1993), a montré qu’il était possible d’accroitre les rendements d’extraction
d’huile par un solvant aprés modifications enzymatiques a 1’aide d’hydrolases (issues de

Bacillus subtilis et d’Aspergillus niger) et il a affirmé que 1’utilisation de systémes

enzymatiques donnait d’excellents rendements d’extraction.
D’autre part, ce type d’extraction permet une réduction de la quantité de 1’huile dans les

tourteaux et d’améliorer la stabilité¢ au stockage de I’huile en augmentant la quantité

d’antioxydants (Obergfoll, 1997).
6. Le raffinage des huiles alimentaires

Le raffinage est I’ensemble des opérations qui servent a transformer 1’huile brute en un
produit comestible en éliminant les impuretés qui le rendent impropres a la consommation
en |’¢état.

En effet, les huiles contiennent de nombreux composés : certains sont trés utiles
(vitamines, acides gras polyinsaturés, ...), d'autres sont nuisibles a leur qualité (gommes,
acides gras libres, pigments, agents-odorants,...).

Quel que soit le mode d’extraction employ¢, les huiles obtenues ont rarement le degré
de pureté pour les usages auxquels elles sont destinées.

Le raffinage des corps gras bruts doit garantir aux consommateurs un produit d’aspect
engageant avec un golt neutre, résistant a 1’oxydation, adapté a I’emploi désiré et
débarrassé de ses substances toxiques ou nocives (Denise, 1992) ; et le produit final doit
étre stable et ne forme ni trouble ni dép6t au cours de la conservation.

Pour qu’une huile soit saine, loyale et marchande, elle doit subir les opérations du

raffinage chimique : démucilagination, neutralisation, lavage, séchage et désodorisation.

11
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6.1  Les procédés de raffinage

On utilise principalement deux procédés de raffinage pour les graisses et les huiles
comestibles brutes: le raffinage chimique/alcalin et le raffinage physique. Ces deux
procédés se différencient essentiellement par le mode d’élimination des acides gras libres
(Fediol, 2006).

e Le raffinage chimique comprend la démucilagination (ou dégommage), la
neutralisation, la fragilisation, la décoloration et la désodorisation.
e Le raffinage physique comprend la démucilagination, la frigélisation, la
décoloration et la désodorisation.
Ces opérations alterent la composition de [I'huile: diminution des composants
bénéfiques, anti-oxydants, vitamine E et oméga-3 par exemple, et apparition d'acides gras
trans, tres néfastes pour la santé. Ainsi des traces de produits chimiques peuvent subsister :

on obtient un corps gras neutre et dénaturé (Cheftel, 1995).
e Ladémucilagination (ou dégommage)

Cette opération sert a éliminer les mucilages (cires, lécithines ou gommes) qui se
trouvent en faible quantité de I’ordre de 1% a 1’état colloidal dans les huiles brutes.
Le dégommage est pratiqué par injection de vapeur ou introduction d’eau salée qui
hydrate et fait floculer les « mucilages ». Les phospholipides précipités sont alors séparés
par centrifugation (Denis ,1983).

e La neutralisation

Lors de cette étape, les acides gras libres présents dans 1’huile et qui risquent de donner
un gout désagréable et d’accélérer I’oxydation de 1’huile sont éliminés.

La neutralisation s’effectue par addition de soude caustique qui transforme les acides
gars libres en savons appelés communément « pate de neutralisation ou « soap-stocks ». Le
savon qui est insoluble dans I’huile se dépose entrainant de nombreuses impuretés qui

seront ensuite éliminées par centrifugation ou filtration (Denis ,1983).
e Lelavage

Cette opération consiste en 1’élimination de substances alcalines ainsi que certains
pigments colorés et les dernieres traces de meétaux presents dans I’huile apres

neutralisation.
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Le lavage est plus efficace lorsqu’il est effectué en deux fois : le premier avec une
solution aqueuse de NaCl a 8-10 % chauffée a la température de 95°C, le second avec de

I’eau chaude a 80-85°C. La séparation se fait par décantation.
e Le Séchage

L’huile lavée devient humide ce qui provoque une augmentation de 1’acidité. Il est donc
nécessaire de procéder au séchage. Cette opération se fait a une température de 85°C a
90°C (Karleskind, 1992).

e La décoloration

Elle sert & éliminer les pigments colorés qui conférent a I’huile une teinte plus au moins
fonceée et que la neutralisation n’a que partiellement détruits.

Elle fait intervenir un phénomene chimique (oxydation, réduction) ou des méthodes
physiques (agents adsorbants). Ces derniers sont généralement des terres décolorantes,

charbons actifs, silices spécialisées ou une combinaison de substances (Karlsekind, 1992)
e Lafiltration

Cette étape permet d’obtenir une huile limpide aux reflets brillants. Elle se déroule en
deux temps : une premiere filtration sur toile de coton qui élimine des déchets solides et

une deuxieme filtration sur papier buvard qui élimine les cires et les traces d”humidite.
e Ladesodorisation

Cette ¢étape a deux objectifs. Elle débarrasse, tout d’abord, comme son nom I’indique,
de l'odeur désagréable de I’huile et elle permet également d’éliminer les substances
indésirables.

Elle s’effectue par distillation sous vide a température élevée (180-200°C). En outre, la
désodorisation est effectuée pour améliorer la qualité organoleptique de 1’huile ainsi que sa

stabilité a I’oxydation (Faur ,1989).
7. Conservation

Les huiles doivent étre protégées de I'air et de la lumiere (a cause de l'oxydation), ainsi
que de la chaleur. La réaction d'oxydation ou rancissement se produit lorsque les acides
gras insaturés fixent l'oxygene de l'air: les doubles liaisons sont cassées et elles sont
remplacées par des liaisons avec des atomes d'oxygéne. L'oxydation a lieu encore plus vite
sous l'effet des rayons ultraviolets ou de la chaleur. Elle modifie le golt et des composés
indésirables (acides gras libres et peroxydes) apparaissent, qui peuvent étre dangereux pour

la santé.
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Les huiles pressées a froid contiennent naturellement plus de substances anti-oxydantes
que les huiles raffinées. Lorsque les antioxydants contenus dans I'huile sont épuisés, elle
commence a rancir : elle prend un godt acre et une odeur désagréable (elle n'est alors plus

consommable).

Les huiles vierges pré-emballées peuvent se conserver jusqu'a un an dans leur bouteille

d'origine, a I'abri de la lumiere de préférence; apres ouverture, il faut les mettre :

e A labri de la lumiére (a température ambiante ou au réfrigérateur) : pour les huiles
d'arachide, de carthame oléique, d'olive, de pépins de courge, de tournesol oléique
ou de sésame ;

o Au réfrigérateur et pas plus de 6 mois pour les plus riches en acides gras poly-
insaturés ;

o Au réfrigérateur entre 1 et 3 mois pour les plus riches en acides alpha-linoléniques ;

o [I'huile de lin est a consommer trés rapidement.

Certaines huiles ont tendance a se solidifier en formant des « flocons » a la température
du réfrigérateur : ce phénomene n'a aucune incidence sur leur qualité et ces amas
redeviennent liquides & température ambiante. Les huiles les plus riches en acides gras
mono-insaturés (comme I'huile d'olive) se figent completement, il est donc plus pratique de
les conserver a température ambiante.

Les huiles majoritairement trouvées dans le commerce sont des huiles raffinées, plus
stables, et sans arriére-godQt végétal car les mucilages, les gommes, la lécithine et d'autres
composés végétaux indésirables ont été éliminés lors du raffinage. Plus une huile contient
des acides gras polyinsaturés, plus elle nécessite de précautions pour sa conservation. Mais

son intérét nutritionnel est plus grand également (Karlsekind, 1992 ; Cheftel, 1995).
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Chapitre 2. Composition et altérations des huiles alimentaires

1. Composition chimique des huiles végétales

Les huiles végétales sont principalement des esters d’acides gras et de glycérol, et sont
ainsi insolubles dans 1’eau mais solubles dans les solvants organiques.

Les huiles végétales comestibles contiennent rarement des acides gras a chaines
ramifiées, ou avec un nombre impair de carbones, ou des acides gras insaturés dont le
nombre de carbone est moins de seize ou plus de vingt atomes de carbone. Leur
composition en triacylglycérols suivent généralement un modele dans lequel les acides
gras en position-2 de la molécule de glycérol sont insaturés avec de I’acide linolénique,
étant plus favorisé que ’acide oléique et linoléique. Des acides gras saturés sont trouvés en
position-2, uniquement quand il y a une concentration globale trés élevée en acides gras

saturés dans la graisse (Kiritsakis et Christie, 2000).
1.1.  lestriglycérides

Ces molécules résultent de I’estérification d’une molécule de glycérol par trois
molécules d’acides gras. Si les trois molécules sont identiques , le triglycéride fromé est
homogeéne. les triglycérides hétérogénes contiennent deux ou trois acides gras différents (
Paré , 1992).

1.2.  Lesacides gras
1.2.1. Définition

Les acides gras sont des acides carboxyliques a chaine carbonée .ces composés peuvent
étre saturés, ou insaturés, hydroxylés ou ramifiés (Weil, 1996)

La fonction acide carboxylique réagit avec les alcools et les amines pour former des
esters et des amides, c’est sous cette forme combinée qu’ils existent dans les aliments
(Frenot et al, 2001).

1.2.2. Classification

Les acides gras sont classés en trois classes en fonction des types des liaisons reliant les

atomes de carbone de 1’acide gras.
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1.2.2.1. Les acides gras saturés

IIs ont pour formule générale

[H;C —CH, ]I cooH

Dans les huiles les acides les plus fréquemment rencontrés sont 1’acide palmitique (C
16 :0) et I’acide stéarique (C 18 :0) les acides gras satures ayant un nombre de carbone
supérieur a 10 sont solides et assez stables a la température ambiante (Weil, 1996).

La libre rotation autour de chacune des lissions carbonées rend ces molécules

extrémement flexibles (Roseff et al, 2002)
1.2.2.2. Les acides gras insatureés

De nombreux acides gras contiennent une ou plusieurs doubles liaisons, ils sont dits
insaturés (Evans et al, 2002).

Au niveau d’une double liaison il manque deux atomes d’hydrogéne du méme cote de la
molécule, ’espace ainsi libéré crée un point de faiblesse dans la chaine qui entraine une
angulation (Karleskind, 1992).

1.2.2.2.1. Les acides gras mono insaturés

On parle d’acide mono-insaturé lorsqu’il n’y a qu’une seul double liaison. Les acides

gras mono-insaturés sont linéaires.
1.2.2.2.2. Les acides gras polyinsatureés

Ce sont des acides qui contiennent plusieur instauration ,et qui se distinguent les uns des
autres par le nombre et la position de I’insaturation. il existe deux familles d’acides gras
plyinsaturés essentiels, nommes n-3 (ou oméga-3) et n-6 ( ou oméga-6) par rapport a la
position de la derniére double liaision et a C terminale Deux acides gras sont a 1’origine
de ces familles .11 s’agit de 1’acide a-linolénique ,le précurseue des oméga-3 ,et acide
linoléique qui est le précurseur de famille des oméga-6.

Ces deux acides gras sont indispensables car ils ne sont synthétisables par 1’organisme.

Seule I’ailimentation peut nous les fournir.

1.3.  Les constituants mineurs
1.3.1. L’insaponifiable
C’est ’ensemble des composés qui ne sont pas esters, mais tous autres produits de

constitution plus ou moins complexe.
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La teneur des corps gras en ces produits est généralement tres faible a 1% (Bockisch,
1993)
1.3.1.1. Les tocophérols

La vitamine E fait partie de la famille de tocophérols, nom propose pour la premiére

fois en 1936 par Evans et collaborateurs, (1936). Le terme « tocophérols » recouvre en fait
plusieurs compose (a-tocophérol, B-tocophérol, y-tocophérol). Présents dans les huiles
végetales alimentaires , ils assurent la protection vis-a-vis de 1’oxydation (anti oxygénes)
I’a-tocophérol est la vitamine E. Parmi les huiles végétales, les huiles riches en acides gras
polyinsaturés (mais, colza, tournesol, soja) sont celles qui sont susceptibles d’apporter le
plus de tocophérols totaux. Les corps gras animaux aux ne renferment pas de tocophérols
(Wolff ; 1968)
1.3.1.2. Les stérols

Les stérols sont des stéroides complémentant au mois un groupement hydroxyle « OH »
dans la plupart des cas sur la carbone 3 (Nesmcy et al.,1980 ; Roseff et al, 2002).

Selon 1’origine biologique (Gaignaut et al., 1989) on peut classer les stérols en quatre
répartitions, les stérols animaux « Zoo stérol » stérols végétales « phtyostérols », stérols

des champignons inferieurs « Mycostérol » et les stérols des algues.
1.3.1.3. Les caroténoides

Les caroténoides ce sont des hydrocarbures fortement insaturés, de couleur jaune a
I’orange (alais, 2004). Ils comprennent les caroténes et les xanthophylles .les principaux

caroténes rencontrés dans les huiles végétales sont les B caroténes ,mais on les trouve
egalement chez les animaux , car la demi molécule a, B, ety est lavitamine A (Alais
et Linden ,1997).

1.3.1.4. Les chlorophylles

Ce sont les pigments verts des végétaux, elles jouent un role fondamental dans la
photosynthése. Elles sont liposolubles notamment du fait de la présence de la chaine
phytyle . (Tremoliere ,1980).

1.3.1.5. Les hydrocarbures

Ce sont des paraffines de 11 a 35 atomes de carbone, se trouvent a 1’état de trace dans
I’huile (Francois, 1974).
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1.3.2. Les phospholipides

Une molécule de phospholipide est construite a partir de quatre constituants : des acides
gras, une plate-forme a laquelle sont fixés les acides gras , un phosphate et un alcool lié au
phosphate .la plate —forme sur laquelle les phospholipides construits peut étre le glycérol,
alcool a trois carbones, ou la sphingosine , alcool plus complexe (Stryer et al,.2003)

1.3.3. Lescires
Les cires naturelles sont des esters d’acides gras et de mono alcool aliphatique (Naudet
etal., 1992)

2. Qualités organoleptiques des huiles alimentaires

Les critéres organoleptiques varient d’une huile a 1’autre. En effet chaque huile présente
des caractéres qui lui sont propres. La qualité d’une huile de friture peut étre appréciée
relativement sur la base de sa viscosité, sa couleur et son odeur. L’huile de palme par
exemple est de teinte rouge contrairement aux autres qui ont des teintes allant du jaune,
jaune/clair au jaune trés foncé. Cette différence de coloration peut s’expliquer par la
différence de composition de ces huiles (FAO/OMS, 1993).

L’odeur de I’huile est caractéristique du type d’oléagineux utilisé pour la fabrication. On
peut parfois noter une certaine ambigiiité pour la reconnaissance d’une huile (tableau 3).
Ce qui s’explique d’une part par 1’addition de deux huiles différentes. D’autre part, par une
utilisation d’oléagineux altérés lors de la fabrication de I’huile. Ce qui entraine I’apparition

de flaveurs rances dues aux acides et aux cétones, ainsi qu’aux aldéhydes (Juliette et
al.,2002)

Tableau 3. Aspects de quelques huiles végétales.

Aspects Huile Huile Huile Huile

désignation Mais Soja d’arachide Tournesol

Consistance Liquide limpide | Liquide Liquide Liquide

Couleur Jaune pale jaune | Jaune foncé Jaune foncé Jaune foncé

Odeur Relativement Quasi sans | Franche de | Franche de
inodore odeur graine graine

Source : Ndeye, 2001
3. Le réle biologique et nutritionnel des lipides

Selon Hamadou et al.,(1995) Les corps gras alimentaires constituent un élément nutritif

indispensable chez I’homme et ce, en raison des diverses propriétés biologique. Ces
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propriétés sont essentiellement des sources d’énergie, des vitamines liposolubles, d’acides

gras essentiels et d’élément de structure cellulaires.

3.1. Elément de structures cellulaires
Les membranes endoplasmiques cellulaires sont constituées essentiellement par des
couchers biomoléculaires des phospholipides sur lesquelles sont absorbées des protéines

globulaires.
3.2. Importantes sources d’énergie et de réserve

L’homme tire son énergie de trois éléments : les protéines, les lipides et les glucides. Ce
sont les lipides qui offrent la plus forte valeur énergétique : 9 Kcal (37.7 KJ/g) contre

4Kcal (16.7KJ/g) pour les protéines et les glucides.
3.3. Sources de vitamines

Les huiles végétales servent de véhicule aussi pour certaines vitamines liposolubles (la

vitamine A. la vitamine E. la vitamine D et la vitamine K).

3.4. Importantes sources d’acides gras essentiels

En plus des vitamines les corps gras constituent une source importante d’acides gras
essentiels. Les principaux acides gras essentiels sont: 1’acide linoléique et 1’acide
linoléique.

Les acides gras essentiels ont des fonctions biologiques importantes pour 1’organisme.
Ils exercent une action déterminante sur le systéme endocrinien, réduisent le taux de
cholestérol dans le sang, entrent dans la composition cellulaires et sont nécessaires a la
synthese des prostaglandines.

Evidemment la qualité des huiles joue un réle fondamental. En termes de richesse
alimentaire, les huiles s’étagent ainsi, en partant de la meilleure : carthame, pavot, noix,
pépin de raisin, soja, germe de blé, tournesol, sesame.

L’huile de lin est un cas a part, elle est une source nutritive exceptionnelle assez
spécifique pour la myéline des nerfs et les neurones par ses acides gras poly-insaturés

spécifiques que 1’on ne trouve dans aucune autre huile (Labouret, 2005).
4. Altération des huiles alimentaires

4 1. Les différents types d’altérations des huiles
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Le probléme d’altération des huiles alimentaires constitue un probléme majeur en
industrie des corps gras. En effet, il est évident que 1’oxydation des huiles conduit en
général a des conséquences indésirables en portant préjudice aux qualités organoleptiques,
nutritionnelles et dans des conditions extrémes, des substances toxiques peuvent se former.
Ces altérations peuvent causer des pertes considéerables tant sur le plan alimentaire que sur
le plan économique. Ainsi les deux altérations pouvant se produire pendant le stockage
d’une huile a savoir 1’acidification et le rancissement par oxydation entrainent I’altération

de la flaveur (Benseghier, 2014) On distingue genéralement :
4.1.1 Altérations biologiques

Des micro-organismes sont généralement introduits par 1’atmosphére ambiante, par
I’appareillage de traitement non stérilisé, par les emballages, par le contact humain et par
les insectes.

L’action de ces micro-organismes a pratiquement pour résultat la formation d’enzymes
génératrices d’acides gras, de produits d’oxydation, d’aldéhydes et de cétones ; ce qui se
traduit par des modifications d’apparence, de texture, de saveur et aussi par ’apparition de
produits toxiques Le cas le plus généralement étudié est celui d’une altération par

Aspergillus flavus (Francois ,1974).

4.1.2. Altérations chimiques
Les facteurs d’altération chimique sont induits par deux phénomenes :
4.1.2.1.Phénomene d’acidification (d’hydrolyse)

Les lipides sont susceptibles de s hydrolyser en glycérols et en acides gras libres en
présence de lipases (soit endogenes ou exogenes) (Alais et Liden, 1997).

Il existe deux types d’hydrolyse :
4.1.2.1.1. Hydrolyse enzymatique

Cette réaction mets en jeu un substrat insoluble ou peu soluble dans un milieu aqueux
avec une enzyme soluble. Il est donc nécessaire que la reaction s'effectue en présence

d'agents émulsifiants qui permettront la fabrication de micelles (Bouquelet, 2008)
4.1.2.1.2 .Hydrolyse spontanée

Elle a lieu au cours du stockage et du traitement thermique des huiles, elle est favorisée

par la présence des acides gras libres et le taux d’humidité.
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Cette hydrolyse s’accompagne par une oxydation, car les acides gras libres s’oxydent 10

fois plus vite que les triglycérides (Tremoliere ,1984).
4.1.2.2. Phénoméne d’oxydation

C’est I’ensemble des transformations que peuvent subir les matiéres grasses et leurs

dérivés sous ’action de I’oxygéne ou par un oxydant chimique. On distingue :
4.1.2.2.1. L’oxydation par ’oxygéne de I’air

Les principaux substrats de cette oxydation sont les acides gras insaturés qui s’oxydent
plus vite a 1’¢état libre. Cette réaction dite réaction d’autocatalyse des huiles et des graisses
a une vitesse qui peut €tre augmentée sous 1’action de la lumiére, I’activité de I’eau, et la

température.
4.1.2.2.2. L’oxydation chimique

C’est une réaction qui se fait par un oxydant puissant tel que le permanganate de
potassium (Cas des huiles végétales). Cette oxydation a lieu au cours du traitement et
durant la conservation des huiles (Diffenbacher et al, 2000).

Il faut noter que les autres substances non saturées comme les vitamines A et E, les
caroténoides, et certains hydrocarbures présentes dans les huiles peuvent subir des

oxydations analogues dites secondaires (Cheftel ,1980).
4.1.2.2.3. Les facteurs favorisant I’oxydation

L'oxydation des lipides est une réaction lente, particulierement a basse tempeérature. La
phase d'initiation de lI'oxydation des lipides peut étre déclenchée par plusieurs facteurs tels
que l'oxygene activé, les enzymes, la température, la lumiére ou les traces de métaux
(Brimberg et Kamal-Eildin, 2003 ; Andreo et al., 2003 ; Marc et al., 2004).

a- L’influence de la composition en acides gras :

La composition des acides gras est tres importante pour la stabilité a I’oxydation d’une
huile. En effet plus la teneur en acides gras insaturés est élevée plus I’oxydation sera plus
rapide (Cheftel, 1980).

b- L’influence de I’eau :

Les huiles vegeétales parfaitement anhydres sont plus stables vis-a-vis de 1’oxydation
que les huiles contenant des quantités mineures d’eau en solution. La vitesse de formation
du peroxyde et la vitesse d’oxydation croient avec 1’augmentation de la teneur en eau

(Pokorny, 2003).
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c- Influence de la concentration en oxygéne et de la température

Durant la réaction d'oxydation, une grande interaction existe entre la température et la
concentration d'oxygéne. Ainsi, il est assez difficile d'évaluer I'effet de ces facteurs
individuellement. La solubilité de I'oxygene est trés élevée a température ambiante ou a
basse température (Andreo et al., 2003).

d- Effet des métaux

Les métaux de transition jouent un réle important dans la génération des radicaux libres
de lI'oxygene, ils sont les premiers activateurs des molécules d'oxygéne (Laval et al., 1980).
Les traces de métaux pro-oxydants (fer et cuivre sous forme libre) augmentent les
cinétiques de formation des radicaux et de décomposition des hydroperoxydes pour des
teneurs faibles (Frankel, 1998).

e- Effet de la lumiere
La lumiére (les ultraviolets) joue le rdle d'accélérateur des cinéetiques des réactions
d'oxydation, les mécanismes chimiques restent les mémes. Elle intervient dans la photo
oxydation qui constitue une voie importante de production d'hydroperoxydés en présence
d'oxygeéne, d'énergie lumineuse et de photos sensibilisatrices telles que les hémoprotéines
ou la riboflavine (Kiahouli, 2010).
f- Effet des enzymes

La lipoxygénase ou linoléate oxygene oxydoréductase initialement isolée a partir du
soja, puis de différentes légumineuses, est en fait présente chez de nombreuses plantes. En
présence d’oxygene moléculaire, I’enzyme catalyse la formation d’hydroperoxydes
(Crouzet, 1998).

L’oxydation enzymatique se produit méme a basse température. Durant le stockage a
I’état congelé I’activité enzymatique est tres faible. Cependant, une fois la décongélation
amorcée et des températures de 0°C a 4°C atteintes, il semblerait que cette activité
reprenne et s’accentue (Frankel, 1998).

g- Influence de potentiel d’hydrogéne (pH).

Le pH influence le déroulement de I’oxydation par le biais de plusieurs mécanismes
(Genot et al., 2003). Premiérement, pour les réactions d’oxydo-réduction faisant intervenir
des protons (H"), le potentiel redox décroit linéairement avec le pH. Un pH acide favorise
donc la réaction d’oxydation, le pH intervient également dans la solubilité¢ des composés
impliqués dans I’initiation de la réaction. Le pH modifie aussi les interactions entre
constituants du fait d’attractions et de répulsions électrostatiques liées a la charge des

molécules (Eymard, 2003).
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4.1.2.2.4 .Les différentes phases d’oxydation

L’oxydation concerne les maticres grasses insaturées et comporte trois €tapes qui sont
I’initiation, la propagation et la terminaison.

Au cours de D’initiation, il y a formation de radicaux libres puis de radicaux
hydroperoxydes en position o d’une double liaison. La chaleur, la présence de traces de
sels de métaux de transition et la lumiere ultraviolette sont des agents d’initiation. Cette
premier étape, appelée également période d’induction, correspond a une période
d’absorption lente de 1’oxygene atmosphérique. La deuxiéme étapes est la propagation, au
cours de laquelle on assiste a une formation plus accélérée d’hydroperoxydes, ce qui se
traduit par une forte consommation d’oxygene. La derniere étape consistes a la production

d’especes non radicalaires (Yaaoub, 2009).

4.1.2.2.4.1. Initiation :
En présence d’un initiateur (I), les lipides insaturés (RH) perdent un atome d’hydrogene
pour former un radical libre centré sur le carbone (R° : radical alkyle).
(M
RH —— , RO+H° (1)
4.1.2.2.4.2. Propagation :

Le radical alkyle, trés réactif, fixe une molécule d’oxygeéne, pour former un
hydroperoxyle instable, centré sur 1’oxygene (2). Celui-ci arrache a son tour un hydrogéne
labile d’un deuxiéme acide gras, formant un hydroperoxyde non radicalaire plus stable (3),
mais générant une nouvelle espece radicalaire sur le deuxieme acide gras.

R°+ 02 ——» ROOQO° (réaction rapide) (2)
ROO° + RH ——— > ROOH + R° (réaction lente)  (3)

La phase de propagation peut donc, elle-méme étre decomposée en deux etapes
séquentielles (Judde, 2004) :

e La premiere étape correspond a I’apparition des peroxydes, composés primaires
d’oxydation, a partir des radicaux libres instables : la quantité de peroxydes formés
peut étre évaluée analytiquement grace a la détermination de I’indice de peroxyde.

e La deuxiéme étape se traduit par 1’évolution des hydroperoydes en composés

secondaires d’oxydation, par deux voies principales :
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a- La scission : conduisant par coupure a la libération de composes volatiles (chaines
carbonées courtes et moyennes), notamment aldéhydiques, responsables des flaveurs
de rance, caractérisés par un seuil de détection tres faible.

b- Le remaniement : conduisant suite a différents types de pontage intra- ou inter-acides
gras ou suite a I’apparition de fonctions oxydées. A ce stade dit de rancissement, le
gout rance est bien entendu perceptible.

4.1.2.2.4.3. Terminaison :

Pendant cette phase, les especes radicalaires réagissent entre elles pour donner des

especes non radicalaires, mettant ainsi fin aux cycles réactionnels. (Judde et al., 2003)

ROO°+ ROO*——— ROOOOR ——3R0OO0OR + 02 1)
R+ R° — 4 RR (2)
ROO°+ R°® ——— ROOR (peroxyde cyclique) (3)

4.1.2.2.5. Les indicateurs d’oxydation

On utilise comme indicateur d’oxydation différents indices, dont chacun a une
signification dans sa propre limite, c'est-a-dire qu’ils ne peuvent pas tenir compte de
I’ensemble du phénomeéne de rancissement qui comporte beaucoup trop de réactions
complexes, mais qui tout de méme donnent une idée sur 1’état d’oxydation des acides gras.
On distingue ainsi :
4.1.2.2.5.1. L’indice d’acide

L’indice d’acide est le nombre de milligramme d’hydroxyde de potassium nécessaire
pour neutraliser les acides gras libres présents dans un gramme de corps gras (Njussa,
1999). Cet indice permet de mesurer la quantité d’acide gras libre résultant des réactions

d’hydrolyse et d’oxydation des triglycérides .Les huiles destinées a la consommation

doivent contenir moins de 1% d’acides libres (Ndeye, 2001).
4.1.2.2.5.2. I’indice d’iode

L’indice d’iode est le nombre de grammes d’iode fixé sur les doubles liaisons de 100
grammes de maticres grasses. Il exprime le degré d’instauration d’un corps gras et par suite
sa prédisposition a 1’oxydation (Djom, 1993). Un corps gras est plus sensible a I’oxygeéne

lorsqu’il est constitué¢ d’un nombre élevé de doubles liaisons.

4.1.2.2.5.3. L’indice de peroxyde
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L’indice de peroxyde est le nombre de microgrammes d’oxygene actif pour un gramme
de matiere grasse (Njussa, 1999). Il permet d’apprécier le degré d’oxydation d’une huile.
Cet indice permet de suivre 1’état de conservation d’une huile ou état d’avancement de
I’oxydation (Djom, 1993). Lorsqu’une huile n’est pas soumise a de bonnes conditions de
conservation ou a un bon traitement, sa qualité peut se détériorer de diverses maniéres,
mais le plus souvent par hydrolyse ou par oxydation. Elle devient ainsi impropre a la
consommation (Ndeye, 2001).

4.1.2.2.5.4. Coefficients d'absorption spécifique (valeurs d'absorbance UV)

La détermination des coefficients d'absorption spécifique (extinction spécifique) dans
le domaine de l'ultraviolet est nécessaire pour l'estimation de la phase d'oxydation de
I’huile. L’absorption a des longueurs d'onde spécifiées a 232 nm et 270 nm dans la région
ultraviolette est liée a la formation de diénes conjugués et triene dans le systéme de 1’huile,
du fait des procédés d'oxydation ou de raffinage. Les composés de I'oxydation des diénes
conjugués contribuent a 232 alors que les composés d'oxydation secondaire (aldéhydes,
cetones, etc) contribuent a 270 (Kiritsakis, 2002).
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Chapitre 3. Les huiles des fritures

1. Opération de friture

La friture est une opération intégrée et « multifonctionnelle » qui permet en une seule
¢tape de déshydrater, cuire, texturer, imprégner et développer des flaveurs. L’opération
s’appuie sur la forte différence entre la température d’ébullition de I’eau dans le produit et
la température du bain d’huile. Des flux d’énergie (sous forme de chaleur) intenses sont
ainsi genérés (Vitrac et al., 2003). La qualité finale du produit frit résulte du couplage
particulier entre les transferts d’énergie, de matiére, et des transformations localisées a
I’échelle macroscopique (épaisseur de la matrice alimentaire), microscopique (structure et

microstructure) ou moléculaire (constituants) (Bohuon et al., 2006).
2. Les variables opératoires de ’opération de friture
2.1. Durée de friture

Le temps de séjour de la matrice alimentaire dans le bain d’huile varie pour une méme
composition initiale avec la forme du matériau (surface d’échange, épaisseur...) et ses
propriétés physicochimiques. Les mécanismes responsables de la vaporisation et du départ
d’eau ne différent pas fondamentalement avec la géométrie, la composition initiale et I’état
final du produit (Bohuon et al., 2006). Le temps de friture peut varier de 1 a 3
Minutes (min) pour 1’obtention de chips, a plusieurs minutes (de 5 a 10 min) pour des frites
(Moreira et al., 1995 ; Singh, 1995). Les matériaux tres « thermosensibles » comme
certains fruits tres riches en sucres réducteurs, certains produits amylacés comme la patate
douce et les oignons, ne peuvent étre frits a la pression atmosphérique que sous forme de
fines tranches (Elustondo et al., 1996 ; Ling et al., 1998)

Le temps de maintien du matériau a une température au-dela de T=100°C et a pression
atmosphérique peut étre réduit par un prétraitement de déshydratation (a « froid », cas des
fruits riches en eau) et/ou par I’utilisation de morceaux de faible épaisseur et/ou par
I’utilisation d’un procédé de friture sous vide. Bien entendu, pour une méme quantité d’eau
éliminée, plus la température du bain d’huile sera haute et plus le temps de friture sera
court.

Le temps de friture détermine les caractéristiques physiques (degré de gelatinisation,
niveau de déshydratation) et sensorielles (couleur rouge ou marron-doree, croustillance,

ardmes) spécifiques des produits finis. Pour les composés thermosensibles d’intérét
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nutritionnel, le taux de dégradation augmente avec le temps de friture (Pokorny, 1999). Par
exemple, Augustin et al. (1981) observent une rétention d’acide ascorbique multipliée par
trois pour des frites de courte taille par rapport a des frites de longue taille (le temps de

friture ayant été multiplié par deux).
2.2. Température de I’huile

Les températures maximales du bain d’huile sont voisines de 180 °C, car le
développement de composés toxiques potentiels a entrainé réglementairement 1’utilisation
de températures plus basses. En revanche, les températures trop basses (120°C) provoquent
une imprégnation d’huile plus importante (Baumann et Escher 1995 ; Saguy et Pinthus,
1995 ; Ufheil et Escher, 1996). 11 est difficile de discuter de ’effet de la température
séparément du temps pour tout traitement thermique ou la température (T) et le temps (t)
sont lies.

D’aprés Pokorny (1999), I'utilisation de températures d’huile élevées (T» =180°C)
permet de diminuer les pertes des composés d’intérét nutritionnel. En outre, certains
auteurs observent que les fritures a plus basses températures (T~ <140°C) provoquent une
dégradation des caroténoides moins importante qu’a plus haute température (Leskova et
al., 2006). Par contre, Sulaeman et al. (2003) montrent que les chips de carotte frites a
165°C ont une rétention plus importante du B-caroténe qu’a 175°C et 185°C. Pokorny
(1999) observe une meilleure rétention du b-caroténe a basse température aussi.

2.3. Pression

La « friture sous vide » assure une déshydratation rapide tout en maintenant le matériau
a des niveaux de température inférieurs & ceux obtenus lors de la friture & pression
atmosphérique pour une méme température.

Les réactions (Changements de couleur, destruction de vitamines, d’ardmes...) activées
par I’¢élévation de température sont alors fortement réduites ; ces conditions autorisent
I’application de ’opération de friture a des produits tres thermosensibles (fruits riches en
sucres réducteurs,...) (Vitrac et Raoult-Wack, 2002 ; Torezan, et al., 2006), et minimisent

les réactions chimiques intervenant en surface (Granda et Moreira, 2005).
3. Utilisation des huiles alimentaires comme huiles de friture

La plupart des huiles végétales contiennent, des concentrations importantes en acides
gras mono-insatures et polyinsaturés et sont habituellement liquides a température

ambiante.
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Lorsque les huiles sont chauffées, celles-ci subissent des dégradations plus ou moins
importantes. Les huiles riches en acides gras mono-insaturés, comme 1’huile d’olive et
I’huile d’arachide, sont plus stables et peuvent étre réutilisées plusieurs fois aprés avoir été
chauffées, a I’inverse des huiles riches en acides gras polyinsaturés telles que 1’huile de
mais et I’huile de soja. Pour les fritures, il est important de ne pas surchauffer 1’huile (ne
pas dépasser 180°C) et de la remplacer fréquemment (toutes les 10 utilisations environ)
(Graille, 1998).

Pour chaque huile, il existe une température critique (ou point de fumage) au-dessus de
laquelle il ne faut pas chauffer I'nuile (tableau 4). Quand I'huile atteint la température
critique, ses composants se dégradent, forment des composés toxiques ou cancérigénes et
I'nuile fume. C'est pour cela que certaines huiles comme I'huile de noix dont la température
critique est faible sont déconseillées pour la cuisson. Il est préférable de jeter une huile qui

a fumé, ou méme moussé.

Tableau 4. Température critique de quelques huiles alimentaires.

Origine Température critique en °C
Arachide 220
Carthame 220
germe de mais 140
Noix 140
Olive 210
Palme 240 a 260
pépin de courge 140
pépin de raisin 150
Sésame 150
Soja 150
tournesol 160 a 200

Source : wikipédia, 2009

Une friture atteint genéralement 170°C., seules les huiles d'arachide, carthame de
tournesol ou d'olive sont capables de la subir (pas plus de trois fois) donc elles sont les plus
adaptées a la cuisson. Utiliser indifféremment I'une ou l'autre car elles perdent leur godt
caractéristique (huile d’arachide et d’olives). La friture a I’huile d’arachide est tout de
méme plus digeste.

Sous l'effet de I'eau contenue dans les aliments, de l'air et des aliments eux mémes,
I'huile chaude subit des transformations chimiques conduisant a la formation de composés
polaires, la diminution de certains composés d'intérét nutritionnel, 1’apparition de

composés volatils responsables d'odeurs désagréables et 1’apparition de composés non
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volatils qui s'avérent toxiques a fortes doses. Les huiles alimentaires usagées contiennent
encore, malgré tout, une partie non dégradée importante.

Les huiles alimentaires sont principalement constituées de triglycérides (triester d’acide
gras de tailles variables ou/et d’instaurations différentes). Mais lors de la friture des huiles,
un certain nombre de composés chimiques nouveaux se forment (Graille, 1998). La friture
est le siége de réactions chimiques indénombrables sollicitant ’oxygeéne de I’air, les
chaines grasses des triglycérides et les aliments présents dans les huiles.

Une température élevée et une présence d’air favorisent des réactions de
polymérisations créant des composés complexes. D’autres parametres, tels le mode de
friture (continu ou discontinu), le temps de friture, la réutilisation de I’huile ou encore le
type d’aliments frits (riches en sucres et en protéines), induisent la formation de polymeres,
dimeres, triglycérides oxydés et aussi des di-glycérides et acides gras libres. Tous ces
composés sont hautement polaires et peuvent étre mesurés par chromatographie. Ainsi on
peut facilement évaluer la dégradation des huiles par sa quantité de composés polaires
(Dobermans, 1998).

3.1. Les différentes huiles alimentaires « utilisées pour la friture » et commercialisées

en Algérie.

Il existe sur le marché Algérien différentes marques d’huiles végétales alimentaires
(figure 2), quelles soient pures (huile de soja et de tournesol) ou mélangées, celles-ci sont

utilisées pour 1’assaisonnement, la cuisson ou la friture (Chekroun, 2013).

Source : Chekroun, 2013

Figure 2. Différentes huiles alimentaires commercialisées en Algérie.
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L’origine des différentes huiles alimentaires fabriquées en Algérie est représentée dans

le tableau 5 :

Tableau 5. Origine des huiles alimentaires fabriquées et utilisées en Algérie.

Marque de I’huile Origine de I’huile

Huile ELIO 80% Soja 20% Tournesol

Huile FLEURIAL 100% Tournesol

Huile AFIA 95% Soja 5% Mais

Huile HUILOR 100% Soja

Huile BONAL 100% Soja

Huile LYNOR 90% Soja 10% Palme

Huile SAFIA 100% Soja

Huile LABELLE 100% Soja

Source : Chekroun ,20 13

4. Modification de la Composition des huiles lors de la friture.

A des températures élevées (entre 160 °C et 180 °C), en présence d’eau et d’oxygene,
les triglycérides subissent un grand nombre de réactions complexes qui peuvent étre
classées en trois grandes familles : oxydation, polymérisation et hydrolyse (Dobermans,
1998).

4.1. Réactions d’oxydation

Au contact de I’oxygeéne de Il’air, elles provoquent [’apparition d’ardbmes et de
changement de couleurs, souvent indésirables, dans les huiles de friture ou dans les
produits frits. Ces composés d’oxydation indésirables dérivent des hydroperoxydes,
composés primaires de 1’oxydation. Les réactions en chaines responsables de leur
formation sont autocatalysées, car initiées par I’apparition de composés radicalaires issus
eux-mémes de 1’oxydation des triglycérides du bain. Les cations métalliques comme le fer
ou le cuivre peuvent aussi initier et accélérer les réactions d’oxydation (Melton et al.,

1994).
4.2. Réactions de polymérisation.

Elles sont responsables de réarrangements inter et intra-moléculaires qui sensibilisent
I’huile de friture a I’oxydation et conduisent a I’augmentation de la viscosité apparente des
huiles. Des composés semblables a des résines peuvent alors mousser a la surface du bain

de friture et sur les parois.
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En effet, Le chauffage des lipides a des températures supérieures a 100 voire 150 C°,
conduit & la formation de polymeéres, de composés cycliques ou isoméries (Bouhadijra,
2011).

4.3. Réactions d’hydrolyse.

Elles sont de loin les plus nombreuses dans les conditions normales de friture. Elles
conduisent, au contact de la vapeur d’eau, a la formation d’acides gras libres, de
monoglycérides, de diglycérides, voire de glycérol. Ces composés sont alors trés sensibles
aux réactions précédemment citées (réactions d’oxydation et de polymérisation) et les
produits qui en dérivent sont responsables des principaux défauts de golit ou d’odeur. La
présence de résidus de produits de nettoyage caustique favorise les réactions d’hydrolyse
(Blumenthal, 1997).

Au fur et a mesure de leur dégradation, les corps gras du bain sont de plus en plus
volatils et le bain d’huile commence a fumer. Le point de fumée est la température a partir
de laquelle le bain « fume » régulierement et signale une dégradation continue et
importante des matiéres grasses du bain. Les corps gras usuels ont des points de fumée
initialement compris entre 180 et 230 °C. La dégradation des corps gras conduit a un
abaissement significatif du point de fumée (170 °C et en dessous), augmente la viscosité
des huiles et accroit la teneur en tensioactifs responsables de la formation de mousse a la
surface du bain et de 1’abaissement de la tension superficielle entre les aliments
essentiellement aqueux et les huiles.

Etant donné le nombre de facteurs importants jouant sur la transformation des huiles
(nature de I’huile, procédé de friture, température du bain...), il est impossible de donner
une analyse chimique précise d’une huile de friture usagée d’autant plus qu’a ce jour,
toutes les especes chimiques n’ont pas été entierement identifiées. En effet, on estime a
plus d’un millier environ le nombre d’espéces chimiques nouvelles (ECN) formées dans

les huiles de fritures usagées (Graille, 1998).
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Partie I1. Expérimentation et résultats Chap 1. Matériels et méthodes

Chapitre 1. Matériels et méthodes

Les analyses réalisées au cours de notre étude ont été realisé au niveau des laboratoires
pédagogiques du département des sciences agronomiques, université de Laghouat.

Dans ce travail on vise la détermination de quelques indices reflétant le degré
d’oxydation et d’altération de quatre (4) échantillons d’huile de friture de pomme de terre,
utilisé dans 4 différents restaurant de la ville de Laghouat.

1.1. Matériels et reactifs utilisés

Tout le matériel et les réactifs utilisés sont notés en (annexe 01).
1.2. Echantillonnage

Pour la réalisation de notre expérimentation, des prélévements d’huile de friture — de
marque ELIO-, utilisée pour la friture des pommes de terre (frites), ont été prélevé de 4
différents restaurants dans la ville de Laghouat. Sur demande des propriétaires, on garde
I’anonymat des restaurants (1, 2, 3 et 4).

Les échantillons d’huile ont été prélevés le jour (la matinée) de leur analyse, apres avoir
servir a quelques fritures (I’huile étant changé chaque jour) et c’est la méme huile qui va
encore servir a la préparation d’autres frites au cours de la journée.

L’huile a été prélevée dans des bocaux en verre, emballée avec du papier aluminium et
bien fermé.

Plusieurs analyses ont été réalisées a savoir :

» Détermination de I’indice d’acide (1.A)

» Détermination de I’indice de saponification (1.S) ;
» Détermination de I’indice de peroxyde (1.P)

» Détermination de I’indice d’iode (1.1)

» Dosage des composés polaires

» Détermination de I’indice de réfraction.

1.3. Caractérisations chimiques
1.3.1. L’indice d’acidité (1A) (AFNOR NF T60-204).

L’indice d’acide est le nombre de milligramme d’hydroxyde de potassium nécessaire
pour neutraliser les acides gras libres présents dans un gramme de corps gras (Njussa,
1999).
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La détermination de I’acidité des huiles a été effectuée conformément a la norme
AFNOR NF T60-204. Elle consiste a determiner la quantité d’une solution éthanolique
d’hydroxyde de potassium (0,1N) necessaire pour neutraliser les acides gras libres présents

dans I’huile selon 1’équation suivante :

RCOOH + KOH — RCOOK + H20
(Acide gras) (Base) (Savon) (Eau)

» Mode opératoire
e Pesera0,01g pres, 10 g d’huile,

e Dissoudre la prise d’essai dans 50 ml de solvant organique (25 ml d’éthanol et

25 ml toluéne)
e Ajouter quelques gouttes de I’indicateur coloré : phénolphtaléine

e Titrer tout en agitant avec une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium

0,1N jusqu’a I’obtention d’une couleur rose qui persiste pour 10 secondes.

e Noter le volume V en millilitre (ml) de la solution d’hydroxyde de sodium
utilisée,
» Expression des résultats

L’indice d’acide est donné par I’équation suivante :

_ 56.LV.N
B m

IA

56,1 : est la masse molaire, exprimée en grammes par mole, de I'hydroxyde de potassium ;
m : Masse de la prise d’essai en gramme ;
N : Normalité de la solution d’hydroxyde de potassium (0.01N) ;

V : Volume de titrage en ml.
1.3.2. Indice de saponification (I1S) (AFNOR. NF T60- 206)

Il correspond au nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaires

pour la saponification d’un gramme d’huile selon la réaction chimique suivante :

CH,-0-CO-R ?IIZ-OII

I

(|SII-O-CO-R + 3(K'+OH) = » CH-OH +3(RCOO +K")
) |

CH,-0-CO-R CH,-OH
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La valeur de I’indice de saponification nous permet d’estimer les longueurs des
chaines de carbone des acides gras constituants huile d’une part, et de calculer les
masses moléculaires moyennes des acides gras et des triglycérides qui renferment
I’huile.

» Principe

Une prise d’essai est portée a ébullition a reflux avec une solution d’hydroxyde
de potassium, puis en présence de phénolphtaléine, comme indicateur colore,
cette préparation est titrée avec de I’acide chlorhydrique HCI.

» Mode opératoire

e Peser 1.5 g d’huile de friture,

e Ajouter 20 ml de potasse éthanoique KOH (0.5N)

e Saponifier en Portant a ébullition avec réfrigérant a reflux pendant 30 min

e [L’exceés de KOH est neutralisé par de 1’acide hydrochlorique (HCI) (0.5N) en

présence de phénophtaléine comme indicateur coloré.

e Un essai a blanc est réalisé dans les mémes conditions sans 1’huile.

Photol. Détermination de I’indice de saponification.
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» Expression des résultats.
L’indice de saponification, donnée en mg de potasse par 1 gramme d’huile, est
calculé par la relation suivante :

_ (V0-V1)x28
m

IS

Avec :
I.S : Indice de saponification ;
VO : volume de HCI, en ml, utilisé pour le test a blanc;
V1 : volume de HCI, en ml, nécessaire pour neutraliser 1’excés de la potasse dans 1’huile ;
m : masse d’huile prise en gramme ;
N : la normalité de la solution potassique (0,5N).
56,1 : masse molaire de KOH.
1.3.3. L’indice de peroxyde (IP) (AFNOR NF T60-220)

L’indice de peroxyde est le nombre ou milliéquivalent d’oxygene actif pour un gramme

de matiere grasse (Njussa, 1999).
» Principe.

En présence de 1’oxygene de I’air, les acides gras insaturés s’oxydent en donnant

les peroxydes selon la réaction suivante :

R-CH=CH-R’+0, —,  R-CH-CH-R’

O-0

(Acide gras insaturé) __, (Peroxyde)

Sur une molécule de peroxyde, une molécule d’oxygeéne est fixée. Sur les deux atomes
d’oxygéne fixés, un seul est actif et est capable d’oxyder les iodures selon la réaction

suivante :
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R-CH-CH-R’ + 2KI + 2CH3 COOH — R-CH-CH-R’ + 2CH3COOK + H20 +12

0-0 0]

» Mode opératoire.

e Peser dans un erlenneyer de 250 ml, 1 g de matiere grasse ;

e Ajouter 10mL de chloroforme, 15 mL d’acide acétique ;

e Ajouter 1 ml d'une solution de Kl (iodure de potassium) ;

e Boucher I'erlenmeyer, bien mélanger pendant 1 min et placer a I'obscurité pendant 5
min ;

e aprés les 5 min, Ajouter 75 ml deau distillée et quelques gouttes d’empois
d’amidon comme indicateur coloré et bien agiter ;

o Titrer I'iode libéré par le thiosulfate de sodium 0.01N en présence d'amidon comme
indicateur ;

e Faire un blanc dans les mémes conditions.

» Expression des résultats.
L’indice de peroxydes, exprimé en microgramme d’oxygene actif par gramme d’huile,
est obtenu par la relation suivante :
(V=V,) * N » 8000
P

IP(ug/g) =

VO : Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour I’essai a blanc en mL ;
V : Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d’essai en mL ;
N : Normalitt de la solution de thiosulfate de sodium (0,01N) ;

P : Masse de la prise d’essai en gramme.

36



Partie I1. Expérimentation et résultats

Chap 1. Matériels et méthodes

1.3.4. L’indice d’iode (I.1) (AFNOR NFT 60-203)

L’indice d’iode est le nombre de grammes d’iode fixé sur les doubles liaisons de 100

grammes d’huile. Il exprime le degré d’instauration d’un corps gras et par suite sa

prédisposition a 1’oxydation ((Mordet, 1992 ; Djom, 1993).

» Principe

Un excés d’iode (réactif de Wijs) est additionné a I’huile en solution dans le
chloroforme. L’excés d’iode est déterminé par addition d’iodures de potassium et

d’eau ; I’iode ainsi libéré est titré par une solution de thiosulfate de sodium (0,1N).

» Mode opératoire

Peser dans un erlenmeyer de 250 ml une quantité de corps gras de l'ordre de 0,3 g ;
solubilisée dans 10 ml de chloroforme ;

Pipeter pour chaque essai 2 ml de cette solution les déposer dans un autre
erlenmeyer de 250 ml et y ajouter 5 ml de réactif WIJS ;

Pour le témoin, remplacer 2 ml de solution (huile/chloroforme) par 2ml de
Chloroforme ;

Bien mélanger et mettre les erlenmeyer a I'abri de la lumiére pendant une heure ;
Ajouter ensuite 2 ml de Kl puis environ 50 ml d'eau distillée ;

Dans les 2 cas (témoin qui représente le blanc et échantillon), titrer I'iode par le
thiosulfate 0,1 N jusqu'a ce que la couleur jaune due a I’iode ait pratiquement
disparu ;

Ajouter alors quelques gouttes d’empois d’amidon et poursuivre le titrage jusqu’au
moment ou la couleur bleue disparait aprés avoir agité vigoureusement le contenu

(décoloration totale).

» Expression des résultats

Les résultats de I’indice d’iode, exprimés en grammes d’iode par 100 g d’huile, sont

obtenus par I’équation suivante :

Ou :

_(VO—V) x 12,7 X C
p

1.1
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I.1: Indice d'iode donné en (g d'iode /100g huile).

VO : volume de thiosulfate de sodium utiliseé pour le témoin exprimé en ml;
V : volume de thiosulfate de sodium nécessaire pour la neutralisation de I’excés d’iode
dans I’huile, exprimé en ml ;

p = masse, en gramme, de la prise d’essai (huile).
1.3.5. Dosage des composés polaires (Chromatographie sur colonne)

La présente méthode a pour objet le dosage des composés polaires formés au cours du
chauffage des matieres grasses.
Elle s'applique a toutes les huiles et graisses d'origines animale et/ou végétale ; elle

permet d'apprécier leur degré d'altération thermo-oxydative.
» Principe

Séparation par chromatographie sur colonne des composes polaires et non polaires : les
composés polaires sont retenus sur la colonne, les composés non polaires sont €lués et
pesés. Dosage des composés polaires par différence entre la masse de la prise d'essai et
celle de la fraction eluée.

» Mode opératoire

e Préparation de I’échantillon

Homogénéiser par agitation puis éliminer par filtration les impuretés visibles (en

présence d’eau, utiliser un papier hydrophile).

e Preéparation du gel de silice

- Mettre le gel de silice dans une capsule de porcelaine, sécher a 160 °C dans I’étuve,
pendant quatre heures minimum et laisser refroidir a température ambiante dans un
dessiccateur.

- Ajuster le gel de silice a une teneur en eau de 5% (m/m) : peser 152 grammes de gel
de silice séché et 8 grammes d’eau dans un ballon de 500 ml. Fermer le ballon et
agiter une heure a I’aide d’un agitateur mecanique approprié.

e Préparation de la colonne

- Rincer la colonne avec 1’éthanol, introduire un tampon de coton hydrophile a la
partie inférieure de la colonne et chasser ’air en pressant le coton.

- Dans un bécher préparer une pate avec 75 grammes de gel de silice et environ 240

ml de solvant, mélange d'éther de pétrole et toluene, 87/13 (v/v).
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Transférer cette pate dans la colonne a 1’aide d’un entonnoir. Afin d’assurer un
transfert total du gel de silice dans la colonne, rincer avec le solvant d’¢lution.
Ouvrir le robinet et soutirer le solvant d’élution dans un second bécher jusqu’a ce
que le niveau du solvant soit a 10 cm au-dessus du gel de silice.

Taper légerement sur la colonne pour niveler le gel de silice.

Chromatographie sur colonne

Peser dans une fiole jaugée, a 0,001 gramme prés, 2,5 gramme de 1’échantillon
prépare.

Dissoudre dans environ 20 ml du solvant d’¢élution,

Introduire a 1’aide d’une pipette jaugee 20 ml de cette solution dans la colonne
préparée. Eviter de perturber la surface (Photo 2).

Sécher deux ballons de 250 ml dans 1’étuve a une température de 103 + 2 °C.
Laisser refroidir a la température ambiante et peser exactement a 0,001 gramme
pres.

Placer I'un de ces ballons sous la colonne. Ouvrir le robinet et laisser s’écouler le
liquide dans le ballon. Eluer les composés non polaires par 150 ml du solvant.
Ajuster le débit afin que 150 ml traversent la colonne en 60-70 minutes.

Photo2. Chromatographie sur colonne.
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- En fin d’élution, rincer I’extrémité inférieure de la colonne a I’aide du solvant.
- Utiliser I’évaporateur rotatif pour chasser sous-vide le solvant & une température
n’excédant pas 60 °C (photo 3).

Photo 3. Evaporateur rotatif sous-vide.
> Expression des résultats.

La teneur en composés polaires (CP) en pourcentage de masse (m/m) est donnée par la

formule :
CP (%) = 2-mb)

mx100

m1: est la masse, en gramme, de la fraction non polaire (éluée);
m : est la masse, en gramme, de 1’échantillon contenu dans 20 ml de la solution déposée

sur la colonne (prise d’essai de I’huile).
1.4. Caractéristiques physiques
1.4.1. L’indice de réfraction (IR) (AFNOR NFT 60-212)

L’indice de réfraction est le rapport entre les vitesses de la lumiére dans le vide et sa

vitesse dans la substance. En pratique, la vitesse de la lumiére dans 1’air est utilisée a la
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place de celle dans le vide et la longueur d’onde choisie est celle de 1a moyenne des raies D
du sodium 589,6 nm (photo 4).

Les mesures sont effectuées avec un réfractomeétre d’ABBE, la température est

fixée a 20°C.

» Mode opératoire

Laver les prismes du réfractométre a I’hexane ;

e Les essuyer avec un chiffon propre tres doux ;

e Verser alors entre les prismes 2 a 3 gouttes d'huile ;

e Deéplacer alors la lunette de visée pour que la ligne de séparation de la plage claire et
de la plage sombre se situe a la croisée des fils du réticule ;

Lire l'indice de réfraction de I'huile a T°C=20°C.

Photo 4. Détermination de I’indice de réfraction.
» Expression des résultats

Les valeurs de I’indice de réfraction sont déterminées par lecture directe sur le

réfractometre.
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1. Résultats et discussions
1.1 Indice d’acide

Les valeurs d’Indice d’acide des quatre échantillons, d’huile de friture analysés, en

milligramme (mg) de KOH/gramme (g) d’huile), sont illustrés par la figure 3.

05

04 -

Indice
d'acide
(mg/g |

d'huile) *2
0,1 -

0,3 -

0 - -~
1 2 3 4
Echantillons

Figure 3. Les indices d’acide des 4 huiles de friture analysées.

Les valeurs d’indice d’acide trouvées sont trés proches et varient de 0.38 mg KOH/g
d’huile pour I’huile du restaurant 1 a 0.49 mg KOH/g d’huile pour I’huile du restaurant 4.

Toutes nos huiles semblent étre conformes aux normes du Codex Alimentarius (1992)
qui fixe la valeur maximale de I’indice d’acides, pour une huile végétale raffinée, a 0.6 mg
de KOH/g d’huile. L’acidité libre peut provenir de la présence éventuelle de carboxyles
appartenant a différents types d’acides : acides organiques (acide citrique, acide malique,
acide malonique, acide oxalique,...), une huile a acides gras a chaine carbonée courte
provenant de 1’oxydation des liaisons éthyléniques d’un lipide ou encore d’acides gras
libres présents dans les extraits végétaux.

L’indice d’acide, indique I’acidité libre qui permet de controler le niveau de dégradation

des chaines d’acides gras ou triglycérides (Abaza et al., 2002).
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1.2 Indice de saponification

la figure 4 représentent les résultats de 1’indice de saponification, en mg de KOH/ ¢

d’huile, pour nos différents échantillons d’huile de friture.

250
200 -
Indice de 150 1
saponification
(en mg de 100 4
KOH/g
d’huile) 50 1
0 -~
1 2 3 4
Echantillons d'huile

Figure 4. Les indices de saponification des échantillons analysés.

Nos résultats montrent que I’huile de friture issue du restaurant 1 représente ’indice de

saponification le plus faible de 176,71mg/g ; les huiles des restaurants 2 et 3 ont des
indices proches, de 185,13 et 187 mg/g respectivement, alors que 1’huile de friture du 4eme
restaurant semble avoir un indice de saponification tres élevé comparativement des autres :
de I’ordre de 235,62mg/g.

Nos résultats, semblent en tout cas, étre comparables avec les données du codex alimentarius
(1992) qui donne des IS pour I’huile de soja de 187 a 192mg/g et pour I’huile de tournesol de 188
a 194 (Elio est un mélange de deux huiles : 20%tournesol et 80 %soja).

Chaib (2013) a obtenu un indice de saponification pour I’huile ELIO « non utilisée » de 76.44
mg/g et pour I’huile huile usée (de friture) 253.86 mg/g.

Ainsi nos résultats montrent que 1’huile de friture du 4°™ restaurant contient plus d’acides gras a
longue chaine carbonée que les huiles du 2°™ et 3°™ restaurants. L huile de friture du 1% restaurant

semble contenir moins d’acides gras a longue chaine.
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1.3 Indice de peroxyde (IP)

Les résultats obtenus ne reflétent pas le véritable indice de peroxydes, il s’agit d’une
variation de cet indice, Ces résultats sont représente par la figure 5.

35
30 4
_ e
i |
(mEqgd'o2/kg 15 +
dhuile) |Z
5 -
0 7
1 2 3 4
Echantillons

Figure 5. Les indices de peroxyde des échantillons analysés.

Les peroxydes sont les produits issus de la phase d’initiation de la réaction d’oxydation
des acides gras insaturés (Cheftel, 1995). A partir de 13, nous pouvons conclure que
I’oxydation est plus poussée dans I’huile de friture issue du restaurant 4 (32méq d’O2/Kg) ;
suivie de I’huile issue du restaurant 2 avec 20méq d’O2/Kg d’huile. Les huiles issues des
restaurants 1 et 3 présentent des indices de peroxydes plus faibles de I’ordre de 8 et 12

méqd’O2/Kg respectivement.

Selon le Codex Alimentarius, L’indice de peroxyde d’une huile ne doit pas dépasser les
10 méq d’02/kg d’huile. Etant donné que nos huiles sont usées (de friture), I’huile du
restaurant 1semble avoir un IP trés satisfaisant de 8 méq d’O2/kg d’huile. Les IP
correspondants aux échantillons 2 et 3, 4 sont respectivement 20 et 12 ,32 méq d’O2/kg
d’huile : ces huiles ont subis une détérioration oxydative (premiere phase conduisant aux
peroxydes).

Ce phénomeéne chimique est di a la succession dans le temps de différentes réactions
chimiques conduisant a plusieurs familles de produits réactionnels et finaux irréversibles et
alternatifs. En effet, cet indice dépend aussi des conditions de stockage (fermeture des
bouteilles contenant 1’huile aprés utilisation par exemple). L’attaque des huiles par

I’oxygeéne atmosphérique conduit a des dégradations organoleptiques et fonctionnelles
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affectant directement la qualité des huiles. L’odeur de rance et la couleur foncé de I’huile 4

traduit cette valeur élevée de I’'IP.

1.4 Indice d’iode
Les résultats de I’indice d’iode, en gramme d’iode par 100 g d’huile, des quatre huiles
de friture, sont illustrés par la figure 6 :

19,5
19 +

18,5

18 -
Indice d'iode
(eng) 1757

17

16,5 -
16 -
1 2 3 4
Echantillons

Figure 6. Les indices d’iodes des échantillons analysés.

On Remarque que les résultats obtenus montrent que les 4 échantillons d’huile de friture
ont des indices d’iode trés proche : I’huile de friture issue du restaurant 4 représente
I’indice d’iode le plus bas avec 17,14 + 0,29 g /100g de matiére grasse ; I’huile de friture
issue du 1% restaurant présente I’indice d’iode le plus élevé de 1’ordre de 19,059/100g. Les
autres huiles ont présenté des indices intermédiaires.

L’indice d’iode refléte le degré d’instauration des lipides. L’huile de friture 1 semble
contenir plus d’acides gras insaturés que les autres. Puisque il s’agit de la meme huile de
départ (Elio), cette diminution peut étre due a une oxydation des lipides argumentée par
I’indice de peroxyde élevé pour I’huile de friture 4 (Alais et Linden, 1997).

Nos résultats semblent tre treés loin de ceux obtenus par Boublenza (2011) de I’ordre de
86 g /100g. lIs sont inférieurs aussi comparativement aux normes du Codex Alimentarius (
I.1 = 122-129) et aux normes européenne (max 120).

Ces faibles valeurs des indices d'iode peuvent s'expliquer principalement par 1’origine

de I’huile : I’huile utilisée étant une huile a 80% Soja et 20% Tournesol donc des huiles
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contenant moins d’acides gras insaturés comparativement a 1’huile d’olive (donnée parle

codex alimentarius).
1.5 Dosage de composé polaires

Les teneurs en composés polaires des quatre échantillons d’huile de friture, en
gramme, sont données dans la figure 7 :

100
99,8
99,6
99,4 -
La teneur de 99,2
composant i
lai o 99 -
polaire en %

98,8
98,6 |
98,4 -

98,2 3

1 2 3 4
Echantillons

Figure 7. La teneur des composants polaires des échantillons analysés.

Les résultats des taux des composés polaires de nos échantillons d’huile, montrent que
toutes les huiles de friture contiennent des taux tres élevés (minimum 98,84%).

Nos résultats dépassent les normes qui fixent un seuil maximal de 25% (Norme
francaise, le décret 2008-184 du 26 février 2008).

Les huiles non usagées ont une teneur initiale en composés polaires d’environ 7,5 %
permet de satisfaire a la teneur limite de 25 % en composés polaires apres chauffage. On
ne sait pas la teneur de notre huile (non usagée). Toute huile dépassant ce taux semble étre
impropre a la consommation humaine. Une teneur en composés polaires inférieure a 25%
aprés chauffage est de nature a protéger la sécurité sanitaire du consommateur et le respect
de bonnes pratiques d'utilisation des huiles en friture est de nature a limiter I'apparition de
composés chimiques indésirables.

Au cours d'une opération de cuisson par friture, des altérations chimiques de I'huile
entrainent la formation d'un nombre considérable de produits. D'un point de vue chimique,

les composés polaires regroupent une grande partie des composés de dégradation : les

46


http://www.legifrance.gouv.fr/affichTexte.do?cidTexte=JORFTEXT000018188420&fastPos=1&fastReqId=959377175&categorieLien=cid&oldAction=rechTexte

Partie I1. Expérimentation et résultats Chap 2. Résultats et discussion

acides gras libres, les mono et di-glycérides, les dimeres et trimeres de triglycérides
(appelés polymeres de triglycérides), ainsi que d'autres substances polaires oxydées (acides

gras oxydes, triglycerides oxydés, etc.).

1.6 Indice de réfraction

Les valeurs des indices de réfraction des quatre échantillons d’huile de friture, sont

représenté par la figure 8.

1,4732

1,4731 ~

1,473 -

_ 1,4729 -
Indice de
réfraction

R

1,4728 -

1,4727 A

1,4726

1,4725 -~
1 2 3 4

Echantillons

Figure 8. Les indices de réfractions des échantillons analysés

D’apres les résultats (tableau 11), les IR varient de 1.472 & 1.473. Cela permet de
classer nos échantillons d’huile de friture en huiles semi-siccatives (1,470<IR<1,478).

Ces valeurs sont respectées par les normes, des huiles alimentaires, énoncées par le
codex alimentarius (1992) de I’ordre de (1.468-1.490).

On remarque que I’indice de réfraction est plus ¢levé pour I’huile 4, ce qui peut étre
traduit par le fait de la présence d’impuretés (polymeéres). L’indice de réfraction (IR)
représente un critére de pureté de I’huile. Il dépend de la composition chimique des huiles
et de la température. Généralement, 1’indice augmente avec 1’insaturation ou la présence de

produits secondaires (Karleskind, 1992).
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Conclusion

Conclusion

L’objectif de notre étude est de voir si les huiles de friture, utilisées pour la préparation
des frites, utilisées dans quatre (4) restaurants de la ville de Laghouat, sont des huiles de
bonne qualité alimentaires et qu’elles ne présentent pas des risques pour la santé du
consommateur.

La qualité d'une huile dépend essentiellement de sa composition chimique. Cependant,
suivant les conditions de fabrication et de conservation mais aussi d’utilisation, les divers
éléments constitutifs de I'huile peuvent subir des modifications plus ou moins importantes
pouvant porter préjudice a la qualité de I'huile et aussi ses utilisations.

Les huiles de friture doivent étre d’une certaine qualité et ne doivent étre utilisées si
elles sont déja altérées (suite & de nombreuses opérations de friture). Les produits issus des
différentes réactions d’altération, notamment les peroxydes, semblent étre trés nocifs pour
la santé.

Le contréle analytique de nos échantillons d’huile de friture était basé sur la
détermination de quelques indices chimiques et physiques (indices d'iode, de peroxydes,
d’acides, indice de saponification et de réfraction) ainsi que le dosage des composés

polaires.
Les résultats obtenus, montrent que :

e L’huile de friture issue du restaurant 1 semble étre d’une trés bonne qualité, tout les
indices (IA =0.38, IP =8, 11=19.05) ont montré que cette huile n’est pas altérée et
ne peut en aucun cas présenter un risque pour le consommateur.

e L’huile de friture du restaurant 4, semble étre tres altérée (IP= 32, 1A =0.49) et peut
présenter un risque pour les consommateurs, surtout comme nos prélevements ont
été pris le matin aprés quelques fritures seulement « d’aprés le propriétaire ». On
suppose que a la fin de la journée, les frites servies dans ce restaurant est un
veéritable poison.

e Les huiles des restaurants 2 et 3 semblent étre tres proches et présentent des

qualités intermédiaires comparativement aux 2 précedentes.
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Conclusion

A T’issu de ces résultats, nous constatons que I’huile du 1 restaurant semble étre la
meilleure et ne présente aucun danger pour les Consommateur. Alors que 1’huile du 4eme

restaurant est tres altérée et présente un risque pour le consommateur.

On peut dire pour tous les restaurant pour évité les altérations et reste 1’huile de friture a
bonne qualité, il faut changer I'huile aprés la troisieme friture au max et ne dépasse pas la

température de friture 174 c° d'un autre part respect les conditions de stockage.

L'examen de ces résultats fait comprendre que des efforts doivent étre renouvelés pour
le contr6le de la qualité des huiles de friture des restaurants
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ANNEXES




Annexes
Réactifs

e Acide acétique ;

e Acide chlorhydrique

e Chloroforme ;

e Coton hydrophile ;

e Eaudistille.

e  Empois d’amidon (solution aqueuse a 1%) ;

e FEthanol a 95 % en volume ;

Ether de pétrole ;

Gel de silice ;

Phénolphtaléine ;

o Réactif de Wijs; solution de chlorure d’iode de concentration molaire 0.2N dans
I’acide acétique ;

e Solution d’hydroxyde de potassium ;

e Solution de thiosulfate de sodium Na25203 (0.01N);

e Solution saturée d’iodure de potassium ;

e Toluéne.

Matériel

Agitateur en verre ou polytétrafluoroéthyléne longueur 60 cm environ ;

Bain marie.

Balance ¢électronique OHAUS d’une précision de 10-4 g.

e Ballon de 500 ml avec bouchon rodé adaptable ;

e Ballons a fond rond de 250 ml adaptables a 1’évaporateur rotatif’;

e Béchers de 100 ml;

e béchers équipés de bouchons ;

e Colonne en verre pour chromatographie : diamétre intérieur 21 mm, longueur 450
mm ;

e Etuve réglable entre 120 et 160 °C ;

e Evaporateur rotatif sous-vide ;


http://fr.wikipedia.org/wiki/B%C3%A9cher

pipette jaugée de 25 ml ;

pipette jaugée de 10 ml ;

Un barreau magnétique ;

Un erlenmeyer de 250 mL ;

Une burette de 10 mL ;

Une éprouvette graduée de 100 mL ;
Une éprouvette graduée de 25 mL ;
Une éprouvette graduée de 5 mL ;

Une plaque chauffante avec agitation .


http://fr.wikipedia.org/wiki/Pipette
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Memory title : Quality Frying Oils From Physics And Chemistry Of Some Of The City Of
Restaurants Laghouat
Name : bedjera First name : Fatma Directed by : Lounici S.

Abstract:

This work aims to determine some physicochemical indices reflecting the degree of
alteration of frying oils used in some restaurants of the city of Laghouat.

In the, Compliance oils has Alimentarus Codex standard requires the determination of
some physical parameter (refractive index) and chemical (acid value, peroxide value,
saponification value and iodine number) to broaden our control was added analyzes of polar
component dosing ..

by the study of frying oils from some restaurants on restaurant oil finds that 4 is altered
and very harmful to health by reports 1 restaurant oil is of good quality while the other two
oils represent an intermediate quality

Keywords: oil, frying, index, weathering, oxidation, restaurant.

Titre du mémoire : La Qualité Des Huiles De Friture Physique Et Chimique De Quelques Restaurants

De La Ville De Laghouat

Nom: Bedjera Prénom: Fatma Encadreur: Lounici S.

Résumé

Le présent travail vise la détermination de quelques indices physico-chimiques reflétant
le degré d’altération des huiles de friture utilisées dans quelques restaurants de la ville de

Laghouat.

Pour ce la , La conformité des huiles a la norme de codex alimentarus exige la
détermination des certains parametre physique (I’indice de réfraction) et chimique (indice
d’acide, indice de peroxyde, indice de saponification et indice d’iode) pour élargir notre

contr6le on a ajouté analyses de dosage de composant polaire..

par I'étude du huiles friture de quelque restaurants on constate huile de restaurant 4 qu’il
est altérée et tres nocifs pour la santé par rapporte huile de restaurant 1 est de bonne qualité

alors que les deux autres huiles représentent une qualité intermédiaire

Mots clés :  huile, friture, indice, altération, oxydation, restaurant.
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