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Introduction

Introduction

Les huiles jouent un réle important dans I'alimentation humaine. Leur utilisation comme
fluide caloporteur pour la friture des aliments est extrémement répandue dans les préparations
culinaires, et ce au niveau ménager, restauration ainsi qu’a I’échelle industrielle. La friture
constitue 1'un des procédés thermiques utilisé pour transformer et conserver les aliments tout en
leur conférant des caractéristiques organoleptiques de couleur, saveur, texture et le goQt trés
appréciées par les consommateurs (Kansci, 2010).

Le chauffage répété des huiles durant les cuissons (en poéle, en four et surtout en friture)
entre 150 a 200°C, est a I’origine des réactions de polymérisation, d’hydrolyse et essentiellement
d’oxydation formant ainsi des produits d’oxydation qui sont néfastes sur la santé humaine
(Combe et Rossignol-Castera, 2010). Les huiles végétales riches en acides gras polyinsaturés de
la série des omégas 3 et 6 ont certes des avantages nutritionnels, mais peuvent s’avérer toxiques
et compromettre la sant¢ du consommateur lorsqu’elles subissent des réactions d’oxydation.
Parmi ces huiles, figure 1’huile de soja, sensible & I’oxydation par sa composition majoritaire en
acides gras polyinsaturés (Cahuzac-Picaud, 2010).

Afin de pouvoir empécher, retarder ou ralentir considérablement le phénomeéne
d’oxydation, des substances aux vertus antioxydants sont présents en quantités variables dans les
plantes, les fruits et légumes ainsi que leurs pelures (Bouaziz et al., 2008). C’est dans ce sens
que les recherches s’appuient sur I’exploitation des déchets (pelures, graines) géenérés en grandes
quantités par les industries de transformation des fruits et légumes et qui sont responsables de
conséquences négatives sur ’environnement. Ces derniers peuvent étre considérés comme des
sous-produits a haute valeur nutritionnelle par leur teneur en antioxydants naturels mais
également présentant un avantage économique majeur (Agabi et al., 2020).

L’écorce de grenade « malicorium », possede en effet de fortes capacités antioxydantes
liées a sa teneur en composés phénoliques (Lansky et Newman, 2007). Il renferme environ 25
% d’ellagitanins tels que: les punicalagines et les punicalines qui sont des ellagitanins
spécifiques a la grenade (Seeram et al., 2006 ; Fabre et Ermosilla, 2008) et des flavonoides tels
que : lutéoline, quercétine, et kaempferol.

C’est dans ce contexte que le présent travail se base sur 1’étude de leffet de
I’enrichissement de I’huile de soja raffinée avec I’extrait phénolique de pleures de grenade au

cours de fritures successives.
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Pour cela, le travail a été organisé comme suit :
> Partie bibliographique : englobant 3 chapitres qui portent des généralités sur :
v Le soja et I’huile de soja
v Grenade et écorce de grenade
v' Friture et oxydation des huiles.
> Partie expérimentale : Scindée en deux sous parties
v' Matériel et méthodes : Cette sous partie comporte I’ensemble des analyses réalisées
au niveau de laboratoire de génie alimentaire de I'universit¢ de Bejaia ainsi qu’au
niveau de laboratoire de recherche et développement de I’entreprise agroalimentaire
CEVETAL.
v' Résultats et discussion : Cette sous partie fait ’objet de traitement et de discussion

des résultats obtenus.
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Chapitre 1 : Soja et huile de soja
1. Historique

Pendant tres longtemps, le soja est resté confiné dans les pays asiatiques, en particulier
la Chine et le Japon ; pays qui ’ont usiné, lui ont fait subir des transformations et qui, en
définitif, lui ont donneé ses lettres de noblesse (Gerritsen, 2014).

La date de la premiére introduction du soja en Afrique reste obscure, mais tout porte a
croire qu’il a été introduit au cours du XIXe siécle par des marchands chinois fort actifs le long
de la cote d’Afrique Orientale (Brink et Belay, 2006).

En Algérie, le soja a été introduit en 1894 par le D" Trabut (Aliouane et
Ikhlef, 2005), sa culture a été utilisée comme culture fourragére dans le haut Chleff. En
1951, Laumont recommande la pratique de la culture a Annaba. Ainsi, Blanchard
effectua une étude variétale sur 99 variétés, d’origines différentes, en vue d’utiliser le soja
aussi bien pour ses grains que comme fourrage ou engrais vert (Assam et Idiri, 2015).

Depuis que le soja est devenu populaire ces derniéres annees, nous trouvons maintenant
divers produits a base de soja. Tels que, des huiles, du lait, des farines et des aliments pour
animaux...etc (Labat, 2013).

2. Définition de soja
2.1. Plante de soja

La plante de soja (Figure 1), également appelée soya, est connue sous le nom scientifique
: Glycine max, appartient a la famille des Fabaceae , sous famille des papilonoideae, tribu des
phaseoleae largement cultivée pour ses graines oléagineuses qui fournissent la principale huile
alimentaire consommeée dans le monde.

Cette plante posséde des feuilles ovales ou en forme de lance, elle pousse a une longueur
de3a10cm.

Figure 1: Plante de soja Glycine max L. (Hanway et Thompson, 1971).
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2.2. Graine de soja

La graine Glycine max (Figure 2) se compose essenticllement 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 (Pouzet, 1992 ; Nia et Deflaoui, 2008). Sa
taxonomie est présentée dans le tableau I.

Figure 2: Description macroscopique de la graine de soja (Hubert, 2006 ; Nia et Deflaoui, 2008)

Tableau I: Classification de I’espéce Glycine max (Gottlob-McHugh et al.,1990).

Taxon Nom latin

!

Division Magnoliophyta

!
L

Ordre Fabales

!
L

Genre Glycine

!
|
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3. Définition de I’huile de soja

L’huile de soja est un fluide d’une couleur jaune plus ou moins foncée suivant la nature
des graines et les procédés d’extraction. Fraiche, elle a une saveur assez prononcée d’ haricot qui
s’atténue peu a peu. Elle est riche en AGPI et notamment en AGE (o-linoléique).
Sa richesse en lécithine la rend précieuse pour la reconstitution des cellules nerveuses et
cérébrales, sa bonne digestibilité¢ en fait une bonne remplagante de 1’huile d’olive pour ceux qui

ne peuvent la tolérer (Cossut et al., 2002).

4. Origine de I’huile de soja
L’huile de soja est extraite des graines d’une légumineuse, le soja (Glycine max) (Figure 3),
originaire de Chine et introduite d’abord en France en 1740 et est un des éléments majeurs de la
cuisine asiatique, (Leray, 2013). Les graines de soja contiennent entre 17 et 20% de L’huile de
soja (Labat, 2013).
P )

a. Plante b. Gousse verte c. Graine et huile de soja

Figure 3: Glycine soja (a : Plante, b : Gousse verte, ¢ : Graines) (Ameur, 2018)

5. Composition de I’huile de Soja en acides gras

L ’huile de soja est constituée d’acides gras mono-insaturés et polyinsaturés (w3 et w6)
(Cahuzac-Picaud, 2010). Selon Combe et Boue-vaysse, (2004) les AGPI oméga 6 et oméga 3
devraient représenter environ 16 % des acides gras totaux de I’alimentation, ce qui donne a
I’huile de soja un profil nutritionnel intéressant. Cependant, la composition en acides gras d’une
huile joue un réle important dans son potentiel oxydatif.

Les résultats des analyses physico-chimiques réalisées dans la présente étude sur I’huile
de soja produite par le complexe CEVITAL spa Béjaia (tableau 1) confirment la richesse de

cette huile en acides gras insaturés, particulierement en acide linoléique (C18:3) (54.52%). Cet
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acide gras étant trés sensible a l’oxydation, rend le soja une huile instable pendant la
conservation ou les traitements culinaires (cuisson,friture) (Rahmani, 2005).

Tableau 11 : Composition en acide gras de 1’huile de soja (% en poids) (Laboratoire de R&D
CEVITAL spa Béjaia)

Types d’acides gras % en poids
Acide palmitique (C16:0) 10.83
Acide stéarique (C18:0) 4.293
Acide oléique (C18:1) 23.41
Acide linoléique(C18:2) 54.52
Acide linolénique (C18:3) 6.95
Acide arachidique (C20:0) 00

6. Utilisation de I’huile de soja
6.1. Alimentation humaine

L’huile de soja est la plus consommée aux Etats-Unis, ou elle représente 75 % environ
la consommation totale d’huile végétale alimentaire.

Selon Berrim et Benamar (2013), la filiere biologique conduisant a des produits
spécifiques préparés a base de graine de soja : Tamari, Shoyu, Miso, Tempeh, Natto, Okara,
Tonyu.

L’huile de soja est notamment utilisée pour la fabrication d’un grand nombre de produits
divers y compris les mayonnaises, la margarine, les pates a tartiner et les sauces a salade (Berrim
et Benamar, 2013).

6.2. Alimentation animale

Les tourteaux de soja représentent les résidus solides de I’extraction de 1’huile des graines
de soja. IIs sont largement utilisés dans I’alimentation animale aprés cuisson.
6.3. Utilisation industrielle

Le soja est aussi demandé dans les applications industrielles y compris D’encre
d’imprimerie, le biodiésel, les cires, solvants, lubrifiants, plastiques, fibres, textile et adhésifs
(Newkirk, 2010).
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7. Intérét nutritionnel et thérapeutique de I’huile de soja

L’huile de soja est une alliée santé qui mérite sa place dans 1’alimentation variée et
équilibrée. C’est une trés bonne huile pour la cuisson, sans cholestérol, pauvre en graisses
saturées et riche en AGI (Acide gras insaturé), en vitamine E et est une éxcellente source de
protéines végétales riche en phytoestrogenes (Collomb et Mayor, 2007).

De nombreuses études ont mis en lumicre les vertus de I’huile de soja anti-cancers et
contre les maladies cardiovasculaire grace a sa combinaison unique en w3 et w6 (Jotterand et
al., 2007).

8. Raffinage des huiles

L’objectif principal du raffinage d’une huile est de réduire son contenu en €léments
mineurs non triglycéridiques (phospholipides, métaux, acides gras libres, savons, pigments,
produits d’oxydation...) qui ont un effet néfaste sur sa qualité en termes de stabilité oxydative. 11
convient par ailleurs de ne pas endommager la fraction triglycéridique (polymeérisation, trans-
isomérisation, etc.) et de conserver un maximum de constituants reconnus comme bénéfiques
(tocophérols, tocotriénols, stérols, etc.) (Maes et al., 2005 ; Berkati et al., 2020).

Le processus de raffinage comprend une série d’étapes distinctes (figure 4) qui peuvent
s’opérer de deux manieres différentes :
Le raffinage chimique : ou les AGL et la plupart des phospholipides et autres impuretés sont
enlevés dans I’étape de neutralisation alcaline ; une étape séparée de dégommage n’est donc pas
nécessaire.
Le raffinage physique : les AGL sont éliminés par une distillation conjointe a la désodorisation;
une étape prealable de dégommage est en conséquence indispensable (DeKock et al., 2005 ;
Berkati et al., 2020).
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Principaux Autres

HUILE BRUTE composés éliminés composés &liminés

4
Dégommage & I'eau et/ou -~
conditionnement acide | ——>  Phospholipides
e 2 Pates de neutralisation (savons),
Neutrallsation chimlque : : phospholipides, H.O, mélau,

ala soude Acide gras lores {; certains pigments, produts

I d'oxydation, certains contaminants
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ol S o s
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. . phospholipides résiduels,

Décoloration Pignens [:J produits d'oxydation polaires,

4, certains contaminants
Décirage [Cies®
Filtration e
4
Désodorisation/Injection de
apar/B020°C  —— ok (] e iopeoyds
sous vide 2-3 mbar —

:I]I.'-[ Inertage ]

HUILE RAFFINEE

(*): Huiles de tournesol, mais,
Dépins de raisin, grignons

d'olive, carthame, coton

Principaux Autres
composés éliminés composés éliminés

HUILE BRUTE

4

[Dégommage/eau]
Conditlonnement acde

{4
Centrifugation
Lavages
(Séchage)

—  Phospholipides

Prétraltement
Décoloratlon
(sur terres décolorantes)

{4

Dédlrage ] ‘
[ Filtration J ’ [Cres|
4

Distillation/Injection de
vapeur/230-250 °C
ou « flash » distillation (260 °C) <
Vide poussé (1-2 mbar)

"

J].[ Inertage ]

HUILE RAFFINEE

Phospholipides résiduels,
produits d'oxydation polaires,
certains contaminants

— Pigments

Acides gras libres*

[:j Flaveurs, hydroperoxydes,
certains contaminants, etc.

Volatils

("): Equemenl particulier
(« scrubber ») pour
récupération des
condensats d'acides gras

a- Raffinage par voie chimique : étapes et composes
éliminés.

b- Raffinage par distillation neutralisante (raffinage
physique) : étapes et composes éliminés.

Figure 4: Les différentes étapes de raffinage (chimique et physique) des huiles végétales (Pages
et al., 2010).
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Chapitre 2 : Grenade et écorce de grenade
Présentation

Les fruits du grenadier sont des baies renfermant chacune de nombreuses graines
enrobées d’une pulpe gélatineuse rouge. L’ensemble est appelé arille. La baie de grenade
renferme des dizaines d’arilles protégées d’une écorce dont la couleur peut varier du jaune au

rouge foncé. (Figure 5) (https://nutrixeal-info.fr/index/grenade/)

Sépale
Arille
(pulpe +
Etamines graine)

Ecorce

Figure 5: Différentes parties de fruit du grenadier (https://nutrixeal-info.fr/index/grenade/)

1. Origine et classification de la grenade
La grenade est le fruit du grenadier ou Punica granatum L. Son nom est dérivé du latin
et signifie ‘pomme punique’ ol Punica est dérivé du puniceus qui signifie rouge écarlate en latin,

et Granatum signifie « fruit a grain » pour la multiplicité des graines contenues dans le fruit

(Jaiswal et al., 2010 ; Lemoine, 1998).

L’histoire de la grenade remonte a des temps tres anciens. Ce fruit est présent dans les
anciens textes grecs, égyptiens, les textes bibliques, le Coran et dans les traditions populaires des
différents pays bordant la Méditerranée (Lamouri et Layaicha, 2020), preuve que la grenade est
connue et consommeée depuis des millénaires. Elle est cultivée dans de nombreux pays du monde
au climat chaud idéal a la culture des grenadiers, comme les pays méditerranéens, I'Afghanistan,

I'lran et les Etats Unis (Californie) (Ozgen et al., 2008).


https://nutrixeal-info.fr/index/grenade/
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Le grenadier, Punica granatum L. a été décrit par Linné et introduit dans sa classification
(Tableau I11) en 1953 (Spichiger et al., 2002).
Tableau I11: Classification botanique de grenadier (Spichiger et al., 2002)

Embranchement Spermaphytes
Sous embranchement Angiospermes
Classe Magnoliopsida
Ordre Myrtales
Famille Punicaceae (Lythraceae)
Genre Punica
Espéce Punica granatum

2. Ecorce de grenade

La grenade est un fruit dont seulement une partie est consommable : Seuls les arilles sont
consommeés. Cela n’empéche que 1’écorce connait plusieurs usages pour les multiples bienfaits et
les propriétés polyvalentes qu’elle posséde. Elle est employée en médecine humaine pour le
traitement de maladies diverses, et fait 1’objet de plusieurs travaux de recherches scientifiques
(Yildiz et al., 2009).

L’écorce du fruit du grenadier, également appelée « malicorium », représente la partie
dure du fruit avec environ 50% du poids total de la grenade (Calin-Sanchez et al., 2013).
Elle est plutdt coriace et épaisse (2-3mm) est d’une couleur rouge brillante ou jaune pour

certaines variéteés.

3. Composition chimique de I’écorce de grenade

L’¢écorce de grenade est une source trés importante de composés bioactifs tels les
polyphénols (flavonoides, proantocyanidines, tanins hydrosolubles) et les minéraux,
essentiellement du potassium, de 1’azote, du calcium, du phosphore, du magnésium et du sodium
(Calin-Sanchez et al., 2013).

L’¢écorce de grenade est surtout connue pour sa haute teneur en ellagitanins (28% de
I’épiderme du fruit), et tout particulierement en punicalagine (Figure 6), principale responsable
des propriétés antioxydantes de ce fruit, d’autre types d’ellagitanins sont également présents dans

la pelure de grenade comme la punicaline, la corilagine, les granatines A et B doués d’activités
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antimicrobiennes et antioxydantes, protégeant ainsi le fruit des prédateurs et des agressions du
rayonnement solaire (Fournier, 1948).

Figure 6: Structure moléculaire de punicalagine (Oudane et al., 2018).

4. Intéréts et usages:

La grenade est connue pour ses vertus bénéfiques pour la santé, d’autant plus, différents
avantages sociaux, économiques, ecologiques et ornementales lui sont apparentés (Shakhmatov
et al., 2019). De surcroit, de nombreuses études se sont focalisées sur I’étude des différents
domaines d’utilisation de I’écorce du fruit.

4.1. Usage thérapeutique médicinale :

La poudre d’écorce de grenade a ¢été utilisée pour traiter les vers intestinaux, les
saignements du nez (Ismail et al., 2012) et pour soigner les gencives saignantes et les plaques
dentaires chez les patients atteints de parodontite. De méme, I’extrait liquide d’écorce utilisé en
gargarisant pour soulager les maux de gorge et I'enrouement (Ismail et al., 2012).

La poudre de 1’écorce de grenade a également été évaluée pour le traitement de

I'nyperplasie bénigne et du cancer de la prostate (Kroeger et al., 2013).
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4.2. Usage en teintures naturelles
Les écorces de grenade fournissent une large palette de couleurs allant du vert au noir en
passant par le jaune. lls contiennent 28% d’cllagitanins responsables de la plupart des couleurs

utilisées pour colorer les tissus (https://nutrixeal-info.fr/index/grenade/).

4.3. Usage dans I’industrie agro-alimentaire

La richesse du fruit en polyphénols lui confere une propriété antioxydante importante.
Ainsi, cette derniere sont exploitée par les industries agro-alimentaires pour I’amélioration de la
stabilité des produits alimentaires, en évitant la peroxydation des graisses et des huiles (Mutahar
etal., 2012).


https://nutrixeal-info.fr/index/grenade/
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Chapitre 3 : Friture et oxydation des huiles
1. Généralités sur la friture

La friture est l'une des préparations alimentaires les plus anciennes et les plus
populaires des méthodes de préparation des alimentst. Les aliments frits riches en matiéres
grasses sont trés populaires aupres des consommateurs grace a leur saveur, couleur et leur
texture croustillante (Choe et Min, 2007).

La méthode de friture est le procédé dans lequel les aliments sont cuits par immersion
dans de I'huile chaude a une température élevée variant de 150 a 190°C, dont l'objectif
consiste a sceller toutes les saveurs et les jus a l'intérieur de 1’aliment (Gimeno et al, 2008 ;
Choe et Min ,2007). Cependant, l'utilisation répétée des huiles de friture, a des températures
élevées en presence d'oxygene atmosphérique, produisent des composes indésirables qui
affectent la qualité nutritionnelle des aliments, et sont a 1’origine des effets néfastes sur la

santé du consommateur (Tyagi, 1996).

2. Types de fritures
Quatre types de friture sont distingués
2.1. Friture plate

La friture plate correspond a la cuisson d’un aliment a la poéle avec un petit volume
d’huile dans une grande surface en présence d’air. L’oxydation thermique est maximale mais
I’huile n’est utilisée qu’une seule fois, exemple : la cuisson d’un steak (Fredot, 2012).
2.2. Friture profonde

La friture profonde est définie comme une cuisson par immersion dans une huile
ou une matiére grasse comestible a une température au-dessus du point d’ébullition de I’eau
(allant de 160 a 180°C).C’est un procédé rapide de transfert simultané de chaleur et de
matiéres. Elle reste une opération complexe a cause des deux transferts de matiére de
direction opposée au sein du matériau. Pour les produits a base d’amidon, 1’eau et quelques
solutés s’échappent du produit et ’huile entre dans I’aliment. Parfois, méme de la matiere
grasse peut s’échapper du produit vers le bain d’huile (Courtois et al ; 2012).
2.3. Friture en restauration collective

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

chauffées pendant plusieurs heures par jour (Fredot, 2012).
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2.4. Fritures industrielles

Compte tenu du fait que les repas sont plus pris hors du foyer familial, une part
grandissante des produits alimentaire est cuite, frite ou précuite dans I’industrie. Les friteuses
industrielles fonctionnent dans la plupart des cas en continu. Les quantités d’huiles mises en
ceuvre peuvent aller jusqu’a une dizaine de tonnes. Le chauffage de I’huile est souvent réalisé
de maniére indirecte, en utilisant des échangeurs de chaleur avec un fluide thermique.
L’installation des filtres dans le systéme de circulation de I’huile permettent I’é¢limination des

débris (Karleskind, 1992).

3. Altération des huiles végétales

Les matieres grasses sont instables et peuvent étre dégradées, leur altération est un
phénomene complexe dépendant du type de corps gras, des traitements technologiques subis
mais aussi des conditions de conservation (présence d’air, lumicre, catalyseurs antioxydants),
et de mise en ceuvre (fusion, cuisson, friture).
Les altérations subies par 1’huile au cours de chauffage sont résumées dans le tableau 1V.
Tableau IV: Principales voies de d’altération des huiles alimentaires (Dobarganes, 1998).

Type d’altération Origine Composés forms
e Monoméres oxides
Oxydation Oxygene de I’air e Dimeres

e Composés volatile

) Température du bain de e Monomeres cycliques
Thermique . _ )
friture e Dimeres non polaires
: e Acides gras libres
Hydrolyse Eau des aliments
e Diglycérides
3.1. Oxydation

C’est la principale altération des matieres grasses. Elle résulte de I’action de I’oxygene
sur les doubles liaisons des acides gras insaturés. Sur le plan nutritionnel, I’oxydation des
huiles conduit peu a peu a une perte de leur qualité, en raison notamment de la dégradation
partielle des acides gras indispensables et des vitamines E et A (Cuvelier et Maillard, 2012).

Lors d’une réaction d’oxydation, I’O2 présent dans I’air interagit avec la double liaison
de I’acide gras et forme un « radical » peroxyde ce qui provoque I’apparition d’ardmes et de

changements de couleur, souvent indésirables, dans les huiles de friture. Ces composes
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d’oxydation indésirables dérivent des hydro peroxydes composés primaires de 1’oxydation.
Les réactions en chaines responsables de leur formation sont auto-catalysées (Figure 7), car
initiées par I’apparition de composés radicalaires, issus eux-mémes de I’oxydation des

triglycérides du bain (Vitrac et al., 2003).

100 kecal/mole 50 kcal/mole 75 kecal/mole

v 14 13 12 H 10 9 ¥

CH;3;—~CH;);—CH,—CH=CH—-CH,—CH=CH-CH; (CH;)s—COOH

Initiation l —_H*
13 12 11 10 9

CH3~(CH,)s~CH-CH=CH-CH=CH—(CH,),~COOH

Tri’ns + O

12 11 10 9
CH3—(CH,)s+~CH-CH=CH-CH=CH—(CH,),~COOH
|

Propagation 8 l + He

12 11 10
CH;—(CHZ)4—C|H—CH=CH—CH=CH—(CH2)7—COOH

S -

CH3—~(CH;)s—CH—-CH=CH-CH=CH—(CH,);—/COOH
|

Ca

CH;—(CH,);-CH; * F %C—CH=CH—CH=CH—(CH2)7—COOH
H/
i v
Termination CH3—(CH;);— CH3

Figure 7: Les étapes de 1’oxydation thermique des huiles (Choe et Min, 2007)

Les acides gras saturés ne s’oxydent qu’a une température supérieure a 60°C, tandis
que les acides polyinsaturés s’oxydent méme lors de I’entreposage des aliments a 1’état
congelé. Le principal probléme posé par ces réactions réside dans la formation de composés
volatils d’odeur désagréable (rancissement) et la formation des peroxydes qui sont des
molécules cancérigenes (El atyqy, 2010).

3.2. Hydrolyse

Les lipides, en tant qu'esters d'AG, ils peuvent étre hydrolysés en AGL, diacylglycérol

et monoacylglycerol par fixation d'une, deux ou trois molécules d'eau (Prior, 2003).
On distingue:
e ['hydrolyse enzymatique par des lipases se produisant uniqguement dans les huiles brutes

puisque, le raffinage élimine toutes les enzymes.
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e I'hydrolyse spontanée se déroulant lors du stockage et des traitements thermiques de CG
d'autre part (Perrin, 1992).
3.3. Altération thermique

Le chauffage des lipides a des températures supérieurs a 100 voir 150 °C, conduit a la
formation de polymeéres, de composés cycliques ou isomérie.

La température est I'un des principaux facteurs impliqués dans 1’oxydation des lipides
au cours des procédés de transformation et de conservation des aliments. Elle influence a la
fois la période d’induction et la teneur en hydro peroxyde. Ainsi lorsque la température est
basse ou modérée, la formation des produits d’oxydation est lente, ce qui correspond a une
phase d’induction lente (Dridi ,2016).

Des études ont montré que I’¢élévation de la température de 100°C jusqu’a 125 °C
permet de diminuer le temps d’induction d’environ 11 heures a moins de 2 heures pour I’huile
de colza et de 7 heures a 1 heure pour I’huile de tournesol. Les composés d’oxydation qui
apparaissent a ce stade sont principalement les hydro peroxydes et des composés volatiles

mineurs, en particulier les composes carbonylés (Dridi, 2016).

4. Enrichissement d’aliments par les antioxydants
L’enrichissement vise a améliorer la stabilité oxydative des aliments, notamment des
huiles de friture, via I’incorporation de composés phénoliques antioxydants.

En industrie alimentaire, les antioxiydants sont utilisés pour prévenir la détérioration
de la qualité des produits et maintenir leur valeur nutritive. Un antioxydant est une substance
qui, lorsqu’elle se retrouve a faible concentration dans un substrat oxydable, peut retarder ou
inhiber, de fagon significative, I’oxydation de ce substrat (Gutteridge, 1994). Les antioxydants
réagissent généralement sur les radicaux libres issus de I’initiation et la propagation et les
rendent moins actifs. Leur action préventive bloque I’initiation (Figure 8), en complexant les
catalyseurs et en réagissant avec 1’oxygene ou en déviant de I’aliment les effets d’autres

agents initiateurs (Marc et al., 2004).

O2
lumiere hV —— antioxydant *» Réactions

_—— d’initiation

catalyseurs : métaux

Figure 8: Action préventive des antioxydants (Marc et al., 2004).
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Il existe de types antioxydants utilisés en industrie :
e Antioxydants Synthétiques

Les antioxydants synthétiques phénoliques tels que : le butylhydroxyanisol (BHA),
butylhydroxytoluene (BHT), le tert-butylhydroquinone (TBHQ), sont largement utilisés dans
les industries alimentaires, et cela est d( a leur faible codt, leur disponibilité et leur efficacité
a prévenir le développement d’aromes de rancidité aux conséquences technologiques trés
néfastes durant le stockage et la cuisson (Visioli et al., 1999 ; Gharby et al., 2012).
Cependant, plusieurs études se basent sur la possibilité de substituer les antioxydants
synthétiques par des antioxydants naturels, le recours a ces derniers s’avére étre un choix
pertinent comme agents de conservation a la place des conservateurs chimiques qui sont
suspectés d’effets toxiques, sensibilisants, allergisants et cancérigénes (Farag et al., 2003).
e Antioxydants naturels

Les antioxydants naturels, tel que le 3-carotene (provitamines A), l'acide ascorbique
(vitamine C), le tocophérol (vitamine E), le lycopene et les polyphénols des plantes, sont de
plus en plus prisés pour la conservation des produits alimentaires, dii au développement d’un
courant santé chez les consommateurs (Antolovich et al., 2002). En effet, les polyphénols
sont des composés naturels largement répandus dans le régne végeétal qui ont une importance
croissante notamment grace a leurs effets bénefiques sur la santé (Koechlin-Ramonatxo,
2006). Leur role d’antioxydants naturels suscite de plus en plus d’intérét pour la prévention et
le traitement du cancer, des maladies inflammatoires et cardiovasculaires (Varban et al.,
2009) ils sont également utilisés comme additifs en industrie agroalimentaire, pharmaceutique

et cosmétique (Suhaj, 2006).
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Matériel et méthodes

La présente étude consiste a évaluer I’effet de I’enrichissement avec I’extrait
phénolique d’écorce de grenade (EG) de I'huile de soja raffinée en suivant sa stabilité
oxydative par mesure des composés polaires de I’huile de 18 fritures continues dans une poéle
sans couvercle (180°C pendant 5 min de friture), dont une série sans aliment et une

deuxiéme série avec aliment (pomme de terre).

1. Présentation du complexe CEVITAL spa. Béjaia
1.1. Historique

Le complexe agroalimentaire CEVITAL est le plus grand complexe privé en Algérie,
c’est la premicre société privée dans l'industrie du raffinage des huiles.

Elle est une société par action, d'un montant de 970 000 00 DA. Elle a été créé en Mai
1998 et implantée dans l'enceinte portuaire de Béjaia qui s'étend sur une superficie de
45000m?, constituée de différentes directions et services.
1.2. Activites

L’ensemble des activités de CEVITAL est concentré sur la production et le

commercialement des huiles végétales, de margarines et du sucre et se présente comme suit :

v Raffinage des huiles (1800 tonnes /jour).

v Conditionnement d’huile (1400 tonnes/ jour).

v Production de margarines (600tonnes/jour).

v Fabrication d’emballage (PET) Polyéthylene Téréphtalate (9600 unités/heure).
v Raffinage de sucre (2000 tonnes/jour et 3000 tonnes/jour).

v Stockage du sucre (120000 tonnes).

v La cogénération (une capacité de production arrive jusqu’a 64 MW).

v Minoterie et savonnerie en cours d’étude

1.3. Mission et Objectifs
L’entreprise a pour mission principale de développer la production et d’assurer la
qualité et le conditionnement des huiles, des margarines et du sucre a des prix nettement plus

compétitifs et cela dans le but de satisfaire le client et le fidéliser. Les objectifs visés par
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CEVITAL peuvent se présenter comme suit :

v L’extension de ses produits sur tout le territoire national.

v L’importation des graines oléagineuses pour I’extraction directe des huiles brutes.

v L’optimisation de ses offres d’emploi sur le marché du travail.

v L’encouragement des agriculteurs par des aides financiéres pour la production locale

des graines oléagineuses.

1.4. Différentes huiles brutes traitées par CEVITAL

Les huiles fluides

Les huiles hydrogénées

Nécessitent un raffinage physique et chimique

(soja, Tournesol, colza, mais) :

e Fleurial: 100% tournesol enrichie en vitamines

A et D3 (mémoire PET)
e Oléol : 100% tournesol
e Soya: 100% soja Canola : 100% colza
e Elio : Mélange de soja et tournesol
e Elio 2 : Mélange d'huile
e Elio 3 : 55% tournesol, 40% soja et 59% olive
e Olivia: 100% huile d'olive

e Fridor : 100% tournesol

Subissent uniquement un raffinage physique :
HBO : Hydrogen Bean Oil (Huile de soja
hydrogenee);

HPO : Hydrogen Palm Oil (Huile de palme
hydrogenee);

CPO : Crude Palm Oil (Huile brute de palme);
ODF : Oleine Doublement Fractionnée;
STEARINE : Huile destinée a la production de
la margarine, provenant du fractionnement de

I'huile de palme par cristallisation a sec a 28°C.

-~

"~ Figure 9: Huile de so

e -

ja raffinée _(6fVITAL)

XeED>
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L’huile de soja raffinée (Figure 9) utilisée dans le présent travail est une huile produite

par la raffinerie « CEVITAL spa », elle est connue et largement utilisée en raison de sa

disponibilité et de son godt apprécié.

L’huile utilisée (figure 9) présente les caractéristiques suivantes:

Huile de soja

100% végétale ;

Utilisation

Assaisonnement, cuire et friture ;

Sans cholestérol

Température maximum conseillée

180°C

Stockage

a I’abri de la lumiére et source de chaleur

Certification

Produit certifié 1ISO 22000 par le Bureau VIRITAS
Certification.

Fabriquee par

spa Cévital Béjaia, Algérie

Date de réception 14/04/2022
Date de production 14/04/2022
Date d’analyse 17/04/2022

2. Préparation du matériel végetal

Les échantillons d’écorce de grenade achetés au niveau du marché local ont été

séchés a 1’étuve (40°C pendant quelques jours jusqu'a stabilité du poids), broyés avec un

broyeur électrique. La poudre ainsi obtenue a été tamisée a I’aide d’un tamiseur (diamétre <

250 um), pour obtenir une poudre homogéne et a été conservée a température ambiante a

I’abri de la lumiére et de ’humidité dans des flacons en verre (Figure 10).

Pelures fraiches

Poudres broyées et
tamisées

Pelures séchées

Figure 10: Pelures d’écorce de grenade.




Partie expérimentale Matériel et méthodes

3. Extraction des composés phénoliques de PEG

L’extraction des composés phénoliques est réalisée selon la méthode décrite par
(Chougui et al., 2014). Une quantité de 10g de poudre a été laissée macérer dans 100 ml
d’éthanol —eau (70% - 30%) pendant 2h a température ambiante. Aprés agitation le mélange a
été filtré a ’aide d’un papier filtre, les résidus de poudres ont fait ’objet d’une deuxieme et
troisieme extraction avec 50 ml éthanol-eau et agité pendant 1h. Le solvant a été évaporé a
I’aide d’un évaporateur rotatif et ’extrait sec a été lyophilisé et conservé a 4°C en attendant
les analyses (Figure 11).

Macération de 10g de poudre d'écorce de grenade W
dans 10ml d'éthanol-eau |

{ Agitation pendant 2h

-

t Deuxieme et troisieme

extraction avec 50ml

Agitation pendant 1h
de solvant

Filtration

( Extrait obtenu

Evaporation sous vide { Lyophilisation CONSErvé 3 4°C

Figure 11: Schéma représentatif des étapes d’extraction des composés phénoliques de 'EG

4. Enrichissement de I’huile de soja par ’extrait ’EG

Trois différentes concentrations de [Iextrait d’EG ont été utilisées pour
I’enrichissement de I’huile de soja raffinée : (C1 =50 ppm ; C,=100ppm ; Cs =150 ppm).

Les échantillons d’huile enrichie ont été ensuite agités a une vitesse v= 3660 tr/min
pendant 5 min dans un agitateur & haut cisaillement pour une bonne dissolution de I’extrait
dans I’huile (Figure 12).
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a- Agitateur High Shear b- Agitation de I'huile ¢- L'huile enrichie
Figure 12: Photographies représentatives de I’enrichissement et I’agitation de ’huile avec

I’agitateur High Shear

5. Caractérisation de I’extrait I’EG
5.1 Dosage des composés phénoliques totaux de PEG
Le dosage des composés phénoliques totaux a été réalisé par la méthode
colorimétrique au réactif de Folin Cieucalteu décrite par (Li et al, 2006).
v' Principe
Le réactif est constitué¢ par un mélange d’acide phosphotungstique (H3PW12040). Il
est réduit, lors de ’oxydation des phénols, en un mélange d’oxydes bleus de tungsteéne et de
molybdéne (Ribereau- Gayon, 1968). La coloration produite, dont I’absorption maximum est
comprise entre 725 et 760 nm, est proportionnelle a la quantité de polyphénols présents dans
les extraits végetaux. (Boizot et Charpentier, 2006).
v" Mode opératoire
Le protocole adopté est celui de Li et al. (2006), un volume de 0,5 ml de I’extrait
d’EG a été mélangé a 2,5 ml de réactif Folin Cieucalteu (1/10). Aprés 2 min a ’obscurité, 2
ml de carbonate de sodium (Na.COz) (75 g/L) ont été ajoutées. Le mélange réactionnel a été
incubé dans un bain marie a 50°C pendant 15 min, aprés refroidissement 1’absorbance a été
mesurée a 760 nm. Les polyphénols totaux ont été quantifiés en se référant a une courbe
d’étalonnage réalisée avec 1’acide gallique représentée en annexe, les résultats sont exprimes

en équivalent acide gallique par 100 gramme de poudre séche (mg EAG/100g PS).
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5.2. Activité anti radicalaire au DPPH de I’extrait I’EG
v" Principe

Le diphényle picryl-hydrazyle (DPPH"), un radical libre stable, violet en solution et
présentant une absorbance caractéristique & 517nm. La couleur violette disparait rapidement
lorsque le DPPH" est réduit en diphényle picrylhydrazine (DPPH-H) par un composé a
propriété anti radicalaire (AH)n (Figure 13), entrainant ainsi une décoloration, (I’intensité de
la coloration est inversement proportionnelle a la capacité des antioxydants présents dans le
milieu & donner des protons) (Sanchez-Moreno, 2002). La réaction est résumée de la maniere

suivante :
DPPH" + (AH)n » DPPH —H + (A)n
&N | </’ \>
-JNO; \.\:) | MO .
fJ,NAC\?—@;NK M 02”' /.r \\> @ N'j
PR _ ::_\. \,
MO </:\> NO; ¢ _\\:J

Figure 13: Réduction du radical libre DPPH"

v' Mode opératoire

Le test a été realisé en suivant la méthode décrite par Sahin et al. (2004). un volume
de 2,9 ml de la solution méthanolique du radical DPPH" et 100 ul d’extrait d’EG ont été
ajoutées a différentes concentrations pour déterminer la concentration inhibitrice 50 (ICso), le
mélange a été incubé pendant 30min a 1’obscurité et ’absorbance a été mesurée a 515nm.
Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH" se calcule selon la formule suivante :
% d’inhibition = [(Absc — Abse) / Absc]*100
Abs; : absorbance du control ;

Abs. : absorbance de 1’échantillon.

6. Activité anti radicalaire au DPPH"de I’huile enrichie
L’activité antioxydant de 1’huile de soja enrichie a été évaluée par le test de réduction du

radical DPPH" selon le protocole décrit par Salta et al. (2010).
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v" Mode opératoire
Dans de petites fioles de 10 ml des quantités variables allant de 0,1g & 0,69 de I’huile
de soja enrichie et de I’huile de soja non enrichi (utilisée comme témoin ) ont été pesees et
additionnées de chloroforme pour obtenir différentes concentrations.
Un volume de 1 ml de la solution d’huile a été ajouté a 4 ml de la solution de DPPH"
(DPPH" dans le chloroforme 6*10°M). Aprés incubation pendant 30 min a I’obscurité,
I’absorbance a €té mesurée a 517 nm. Les pourcentages d’inhibition ont été calculés et les

ICso ont été déterminées graphiquement.

7. Test de stabilité oxydative « Rancimat »
v" Principe

Le Rancimat est une technique d’oxydation accélérée des huiles par augmentation de
la température. L’appareil utilise (Figure 14) est équipé d’un bloc chauffant qui permet
loxydation des échantillons d’huile en produisant des composes volatils qui sont
entrainés par un flux d’air jusqu’a une cellule de mesure de conductimétrie remplie d’eau
ultra pure. Une électrode de conductimétrie plongee dans cette cellule permet alors de suivre
les variations de la conductivité en temps réel (Figure 15).
L‘ISO 6886 (2006), définit la période d‘induction et la stabilité a 1°‘oxydation comme suit:
La période d’induction : c‘est le temps écoulé entre le début de mesure et le moment ou la
formation de produits d‘oxydation commence a augmenter rapidement.
La stabilité a I’oxydation : c‘est une période d‘induction, exprimée en heures

L’altération des huiles a 200°C entre dans la zone des points de fumée de ces huiles
pour cette raison la température des fritures ne doit pas dépassée les 180°C et ne doit pas étre

inférieure a 160°C.

a- Appareillage Rancimat 743, b- Tubes de réaction ¢- Lancement du test Rancimat

Metrohm, Suisse . ) . .
Figure 14: Photographies représentatives du test de Rancimat
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v" Mode opératoire

Apres la préparation de I’appareillage (Rancimat 743, Metrohm, Suisse) en procédant
aux réglages du bloc chauffant (98°C) et du débit d’air (10 litres/heure), les cellules de mesure
ont été remplies avec un volume de 60 ml d’eau distillée ou déminéralisée, en paralléle, une
masse de 3 g de chaque concentration de 1’huile enrichie précédemment préparée et de I’huile
témoin a été introduite dans les flacons d’oxydation a I’air munis de leurs couvercles
hermétiques. Les flacons ont été ensuite introduits chacun dans son trou du bloc chauffant et
le test de stabilité a ’oxydation a été lancé.

Pour I’expression des résultats, 1’appareil permet un calcul automatique de la période
d’induction, tout en utilisant le maximum de la seconde dérivée de la courbe. La stabilité a
I’oxydation est exprimée en heures.

Le dosage montrant la meilleure stabilité (temps d’induction plus important) sera pris

en considération pour réaliser les tests de friture.

¥

Air

Cellule de
conductivité

Tube de réaction ———>
Echantillon
Bloc chauffant
Molécules a faible poids

10léculaire entrainées par le
débit d'air

Formation des produits de
dégradation de faibles poids
moléculaires

Oxydation des acides gras par o,

Figure 15: Schéma représentatif de la technique Rancimat (Dagmey, 2020).

8. Procédure de friture
8.1. La premiére friture sans frites

Un volume d’un litre de I’huile enrichie a été chauffé dans une poéle & une température
de 180°C, pendant 5 minutes pour chaque friture. Une fois chauffé, des quantités de I’huile

ont été prélevées dans des flacons opaques. Les prélévements ont été fait ala: 1°¢ 5™,
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10°me  15°me  1Geme  17¢me ot 18°™M friture. Ensuite les échantillons ont été conservés a
I’obscurité et au froid dans I’attente des analyses.
8.2. La deuxieme friture avec frites
Les fritures ont été réalisées avec de la pomme de terre pour les raisons suivantes :
» Grande utilisation domestique et collective ;
» Composition simple, riche en Glucides (majoritairement en Amidon) et faible teneur
en protéines et lipides.
Les pommes de terre ont été nettoyées, épluchées, lavées et découpées en formes
semblables, séchées avec du papier absorbant (Figure 16) et pesées avant de les frire.
Le rapport quantité de pomme de terre/volume d’huile est de 100g/L
1 litre de I’huile ——  100g de pomme de terre
Les essais de fritures ont éte réalisés dans une poéle (Figure 16) de capacité de 1 litre

d’huile, munie d’une minuterie.
b

Figure 16: Photographies représentatives de la poéle de friture et des frites découpées

Les fritures répétées ont été réalisées en continue sans ajout d’huile fraiche au bain ;
la quantité de frites introduite dans le bain a été réduite graduellement le long des cycles de
fritures pour maintenir constant le rapport poids de frites / volume d’huile de bain (1/10)
(Tableau V).

Afin de mesurer le degré d’altération de I’huile étudiée. Apres chaque cycle de friture,
une quantité d’huile a été prélevée aprés homogénéisations de bain de friture. Puis I’huile a
été transvasée dans un bocal en verre transparent, bien fermé recouvert d un papier aluminium
a l’abri de la lumiere et de lair, refroidie a température ambiante. Ensuite, entreposée au

réfrigérateur 4°C.
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Les conditions expérimentales fixées sont illustrée dans le tableau V1.

Tableau V: Rapport quantité de pomme de terre sur volume d’huile de bain.
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Tableau VI: Conditions expérimentales des essais de fritures.

Type de friture

Rapport pomme de terre/huile

Volume de I’huile utilisé

Friture continue

Température

180 °C

100g/I

1 litre
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9. Lovibond (test de la couleur)

La mesure de la couleur de I'huile a été faite par l'utilisation d'un colorimétre
Lovibond (ISO 15305 Premiére édition 1998-09-15) (Figure 17) qui est composé de deux
séries de verres de couleur jaune et rouge

v" Principe

Il consiste a comparer la couleur de la lumiere transmise a travers I'huile dans une
cuve a face paralléle, a la lumiére provenant toujours de la méme source transmise a travers
des lames colorées standarisées. A l'aide d'une monoculaire les verres et I'échantillon sont
éclairés par la réflexion sur un bloc de carbonate de magnésium d'une lampe de 6W.

v' Mode opératoire

L'échantillon a analyser a été versé dans une cellule de (5 pouces et 1/4) puis la
couleur a été déterminée en faisant la comparaison avec les lames de la cellule standard. Les
valeurs de la couleur sont données comme suit : XJ, Y R.

Ou : J: lacouleur jaune; R : la couleur rouge ; X, Y : les valeurs déterminées par Lovibond.

\)
!‘]

a- Colorimétre Lovibond b- Cellule de 5 pouces et 1/4 c- Lames colorées

Figure 17: Photographies représentatives de test de détermination de la couleur

10. Analyse des composés polaires

Le pourcentage des composés polaires (CPT) est définit comme étant le pourcentage
en poids de composés d’altération néoformés au cours du chauffage des huiles de friture, et
sont représentés principalement par les monoméres de triacylglycérols oxydés et des
polymeres de triacylglycérols. Ces produits, souvent toxiques, affectent 1’état nutritionnel du

consommateur (Guillen et Uriarte, 2011).



Partie expérimentale Matériel et méthodes

v" Principe
Le pourcentage en CPT a été mesuré a I’aide d’un testeur appelé OPTIFRY MIROIL
(1SO 6886) (Figure 18) par lecture directe sur I’écran de ce dernier. Ce testeur doit étre

nettoyé apres la derniére mesure de la journée et doit étre sec au moment de I’emploi et doit
aussi étre étalonné a chaque nouvelle huile.

Figure 18: Photographie représentative de I’appareil « OPTIFRY MIROIL »
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Résultats et discussion
1. Enrichissement de ’huile de soja par I’extrait ’EG

Apreés la dissolution d’EG dans I’huile de soja pure a ’aide d’un agitateur High Shear,
des particules solides a une densité élevée ont été observées au fond de I’huile enrichie
(Figurel9). Ces particules représentent des composés insolubles dans I’huile, cela indique que
I’EG est brut, il renferme en plus de composés phénoliques liposoluble d’autre composés non

lipophiles.

7 .

Figure 19: Photographie représentative des particules lipophiles de I’extrait d’écorce.

2. Caractérisation de I’extrait d’écorce de grenade
2.1. Composés phénoliques totaux et I’activité antiradicalaire au DPPH™ de DI’extrait
d’EG

Les résultats de dosage des composes phénoliques totaux de 1’extrait d’EG et
I’évaluation de son activité anti radicalaire au DPPH’ sont représentés dans le tableau V1I:
Tableau VII: composés phénoliques totaux de I’extrait d’EG et activité anti radicalaire au

DPPH’

g équivalent acide gallique
22,103 g EAG/100g PS
Activité antiradicalaire de ICs5, (ng d’extrait/ml de DPPH")

Teneur en polyhénols totaux

I’extrait de grenade (DPPH") 0,09 pg/mi

L’analyse quantitative des polyhénols totaux de I’extrait d’EG a révélé une teneur de
22,1039 EAG/100g PS. La valeur enregistrée est relativement proche de celle notée par Ben
Nasr et al. (1996) dans leur étude portée sur I’extrait d’EG tunisienne de la variété tunisien
chelfi avec une teneur de 21,690 g EAG/100g PS.
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Selon Villafio et al. (2007) la valeur d’ICsp est liée a la capacité antioxydante d’un
composé, plus ICsp est faible plus I’activité antioxydante de celui ci est élevée, ce qui révéle
une trés bonne activité antioxydante de I’extrait d’EG étudié avec un 1Cso de 0,09 pg/ml,
contrairement a Sharayei et al. (2019) qui ont noté une activité antiradicalaire sur DPPH" et
FRAP de 0.51 mg/ml pour un extrait aqueux d’EG de la variété SisheKape-Ferdos obtenu par
la méthode d’extraction assistée par ultrasons. Cette différence enregistrée peut étre attribuée

a la variété, radicaux et la méthode utilisés par Sharayei et al. (2019).

3. Activité antiradicalaire au DPPH" de I’huile enrichie
Le tableau VIII représente les résultats de 1’activité antiradicalaire de 1’huile enrichie a
différentes concentrations, et de I’huile témoin.
Tableau VIII: Activité antiradicalaire de I’huile sur DPPH
ICs5o (1g d’huile/ml de DPPH")

Activité antiradicalaire de Témoin 30,433 pg/ml
I’huile sur DPPH" 50ppm 22,36 pg/mi
100ppm 18,33 pg/mi

150ppm 21,98 pg/mi

Les résultats montrent que les trois échantillons de I’huile enrichie a : 50ppm, 100ppm
et 150 ppm par I’extrait d’EG ont marqué des ICso inférieurs a celui de 1’huile témoin (30,433
pg/ml) ce qui témoigne de la valeur de I’enrichissement de I’huile par I’extrait d’EG doué
d’une trés bonne capacité antiradicalaire. Cependant I’huile enrichie a 100ppm présente la
meilleure activité antiradicalaire avec un 1Cso de 18,33ug/ml

Chatterjee et Bhattacharjee, (2013) ont noté une meilleure stabilité dans 1’huile de
soja (non chauffée) enrichie avec I’extrait de Giroflier, avec un 1Cso de 0,085 pg/ml contre

une huile témoin qui a enregistré un 1Cso de 0,301 pg/ml.

4. Test de stabilite oxydative « Rancimat »
Les temps d’inductions obtenus par le test au Rancimat de I’échantillon de I’huile de

soja incorporée avec I’extrait phénolique d’EG sont représenteés dans la figure 20:
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i 100 ppm 14.56
150 ppm 10.38

Figure 20 : Temps d’inductions par test de Rancimat

L’oxydation des huiles est en relation avec leurs compositions en acides gras. Le test
au Rancimat a révélé une période d’induction de 11 heures pour I’huile de soja témoin. Selon
Durand et al. (1979) I’huile de soja est riche en AGPI ce qui explique son instabilité au test de
rancimat (temps d’induction de 11heure).

Selon Raczyk et al. (2016) I’huile de cameline (teneur en AGPI n-3 entre 57,10% et
57,95%) est plus résistante a ’oxydation que 1’huile de lin (teneur en AGPI n-3 entre 65,26%
et 76,35%). De méme, Pardauil et al. (2011) notent que I’huile de grenadille (82,76%
d’AGPI) et des graines d’hévéa (88,91% d’AGPI) ont enregistrés des temps d’induction
respectivement de 116.28 min et 106.25min plus courts que celui enregistré par I’huile de
buriti (67,16% d’AGPI) avec un temps d’induction de 778.86 min.

L’huile soja enrichie avec I’extrait d’EG a 100 ppm a donné un meilleur temps
d’induction de 14,56 heures par rapport a ’huile enrichi a 50 et 150 ppm.

Selon Bouaziz et al. (2008), huile d’olive raffinée enrichie avec I’extrait phénolique de
feuilles d’olivier a 400 ppm, a donné un gain de 46,9% du temps d’induction par rapport a
I’huile témoin (non enrichie). Ce dernier est supérieur au gain précédemment obtenu par

I’huile de soja enrichie a 100ppm d’EG qui est de 32,36% de plus que I’huile témoin.

5. Aspect des bains de fritures avec aliment et sans aliment
Le degré d’altération de I’huile de fritures (avec et sans aliment), a été testé par des
tests sensoriels (couleur de bain, odeur, formation de fumée, de mousse) des bains de friture,
les résultats observés sont notés dans le tableau IX.
Selon Grandgirard (1992), l’altération des huiles au cours des fritures répétées
manifeste par la détérioration de leur qualité organoleptique, telles que la couleur, ’odeur, la

mousse, etc.
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Tableau 1X: Tests sensoriels de ’huile enrichie lors de la friture sans aliment et avec aliment

Observation
Couleur

notées lors
des fritures
1
5
10

15

16

17

18

Friture sans aliment

de bain

Clair
Clair
Clair

Clair

Clair

Clair

Clair

L’odeur

neutre
Neutre

Neutre

Note

prononcé

Note

prononcé

Note
prononcé+
Note

prononcé

++

Fumée

Mousse

(-)Absence (+) Présence (++) intense

Couleur

de bain

Clair

Clair

Clair
Leégerement

brune

Légerement

brune

Légerement
brune

Légerement

brune

Friture avec aliment

Couleur
de frite

Dorée
Dorée

Dorée

Dorée

Dorée

Dorée

Dorée

L’odeur

Caractéristique
Caractéristique

Caractéristique
Legerement
Piquant
Légerement

Piquant

Légerement
Piquante

Légerement

Piquant

Fumées Mousse

+ =
+ =
++ +
++ +
++ +

Les résultats des observations notées (tableau 1X) montrent une stabilité de I’huile

enrichie a extrait de ’EG jusqu'a la 10°™ fritures avec et sans aliments pour les critéres de

couleur de bain, d’odeur et de mousse. Toutefois une fumée a été observée a la dixiéme friture

avec aliment. Cette fumée est généralement a I’origine des composés volatils (aldéhydes,

hydrocarbures) issus de la catalyse thermique des hydro peroxydes formés durant I’oxydation

des acides gras insaturés et polyinsaturés (Combe et Rossignol, 2010).

La couleur de bain de friture est devenue légérement brune & partir de la 15 friture

avec aliment et reste toujours claire pour les fritures sans aliment. En revanche, durant tout le

processus de friture, aucune altération de couleur de frites n’a été pergue.
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L’odeur émanant des bains a changé et devenue légérement piquante de la 15°™ 2 la
18%™ friture avec aliment, par contre une note prononcée a été percue et devenue plus intense
au fur et a mesure de la 15°™ a la 18°™ friture sans aliment.

Durant les fritures avec aliment, une formation de mousse a été enregistrée a partir de
la 16°™ friture. Selon Gertz (2008), I’apparition d’une mousse constitue est un signe
d’altération avancée de I’huile. Par ailleurs, durant les 18 cycles de fritures sans frites aucune

formation de mousse persistant n’a été marquée.

6. Lovibond (test de la couleur)

Les criteres organoleptiques varient d'une huile a une autre. En effet chaque huile
présente des caractéres qui lui sont propres, La couleur d'une huile végétale est un paramétre
trés important pour la détermination de sa qualité. Ces couleurs indiquent la présence des
pigments colorés (caroténoides, xanthophylles...) (Minguez-Mosquera et al., 1991).

Les résultats de test de Lovibond utilisé pour 1’évaluation de la couleur de 1'huile, sont
exprimes en unité de jaune et rouge (J : jaune, R : rouge) nécessaire pour I’obtention de la

couleur adéquate des échantillons de I’huile analysée (tableau X).

Tableau X: Résultats de test Lovibond

Huile témoin Huile enrichie

Sans aliment | Avec aliment | Sans aliment | Avec aliment

Test de couleur Unité Norme

J R J R J R J R

O(avant friture) 10 1 10 1 10 1 10 1

1% Friture 11,3 1 11,5 1,6 11 1 11 1.4

59 Friture 12 | 12 | 123 | 16 | 12 | 11 | 121 | 16 o lE

10°™ Friture 125 | 13 | 132 | 18 | 123 | 12 | 13 2 R:2

15°Me Friture 13,1 1,4 14,1 2,4 13 1.3 13.8 2.4

16°™e Friture 13,3 1,6 14,4 2,7 13 1.3 141 2.6

17°Me Friture 13,5 1,6 14,8 3 13.1 1.4 14.4 2.7

18°Me Friture 13,7 1,7 15,2 e 13.4 1.4 14.7 2.9

L’huile non enrichie marque une valeur de J=10, R=1, ces valeurs sont conformes a

la norme de I'entreprise (J=16, R=2) expliquant ainsi le bon déroulement de raffinage.
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Les résultats obtenus montrent que le nombre d’unités rouges et jaunes augmentent en
fonction des fritures. La couleur de I’huile témoin et I’huile enrichie reste conforme a la
norme pour I’ensemble des fritures sans et avec aliment pour la couleur jaune. Tandis que
pour I’huile témoin et I’huile enrichie durant les fritures avec aliment, le nombre d’unités
rouges est supérieur a la norme a partir de la 15°™ & la 18°™ friture.

La couleur change en générale au cours des fritures et elle est trés influencée par la
nature de I’aliment a frire (Perrin, 1992). Cette augmentation pourrait étre expliquée par la
présence de polymeéres thermo-oxydés (Metlon et al., 1994). Qui résultent de brunissement de
I’huile de friture et aussi la dégradation des substances colorantes naturellement présentes

dans ’huile.

7. Composés polaires

De nombreux facteurs affectent la stabilité d'une huile utilisée pour la friture. Le
croustillant et le golt des frites sont le résultat d’une variété de réactions chimiques et
physiques qui se produisent tout au long de la friture. Parmi ces réactions certaines sont
hydrolytiques, et conduisent au contact de la vapeur d’cau, a la formation des acides libres,
monoglycérides, diglycérides et de glycérol, qui sont des composés polaires indesirables issus
de ’oxydation des acides gras. Ce phénomeéne est particulierement marqué dans les bains de
pré-cuisson de pommes frites ou I’apport en eau est important. Ces composés sont trés
sensibles aux réactions de polymérisation et d’oxydation (Combe et Rossignol, 2010).

Afin de vérifier la résistance a I’oxydation des 1’huiles (témoin et enrichie) durant les
fritures, 1’altération des huiles de bain de friture a été suivie par le dosage des composés
polaires (Figure 21, a et b ; Tableau XI) présents dans huit échantillons (1°¢, 5™ 10°™¢,

15°Me 16°M€, 17°™ et 18°™ friture) pour chaque série de friture sans et avec aliment.
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Figure 21 : CPT des huiles de friture (témoin et enrichie)
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Tableau XI : CPT de I’huile de friture soja enrichie (sans est avec aliment) et témoin.

) ) Huile enrichie Norme
Huile témoin _ :
Test de Sans aliment Avec aliment ISO 6886
COMpOSsEs
. Unité: %
polaires
O(avant friture) 0 1.3 2.1
1€ friture 2.8 1.9 3.3
5€Me friture 6.2 5.8 5.6
. _ <25%
10°™€ friture 9.8 7.9 8.6
15°™ friture 12.6 9.7 10.9
16°™ friture 13.5 10.5 11.5
17°™ friture 14.3 11.3 12.1
18°™ friture 15.1 12.1 13

Les teneurs en CPT présents dans 1’huile de soja (témoin et enrichie) augmentent en
fonction des fritures, pour atteindre a la 18°™ friture un taux de 15% pour I’huile témoin et
des taux de 12.1%, 13% pour I’huile de friture sans aliment (huile enrichie) et pour I’huile de
friture avec aliment (huile enrichie) respectivement. Ces valeurs restent conformes a la norme
(£ 25%) durant toute la série de friture (avec et sans aliment).

Selon la législation de différents pays, une huile contenant entre 24% et 30% de
composes polaires est impropre a la consommation, elle est d’odeur désagréable, altére le bon
godt des aliments, devient indigeste et doit étre remplacée. Au-dela de 30%, I’huile devient
cancérogene (Delagoutte, 2007, Rossell., 2001).

Durant la friture avec aliment 1’ecau libérée par les aliments, réagit avec les
constituants de I’huile et libére des composés polaires plus susceptibles a ’oxydation et a la
détérioration thermique induisant leur accumulation dans les bains de friture (Varela et al.,
1988).

Selon les résultats obtenus par Kalantzakis et Blekas (2006), les teneurs en CPT sont
plus élevées dans I’huile d’olive témoin et augmentent en fonction de temps de friture pour
atteindre un pourcentage de 28,9% apres 10 heures de friture. Par contre un pourcentage de
27,2% a été enregistré pour 1’huile d’olive raffinée enrichie avec I’extrait de Salvia fruticosa

pour la méme durée de friture (10h).
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Les polyphénols jouent un réle important dans l'activité antioxydante de I’huile
comme piégeur de 1’oxygene actif (Chimi et al., 1990). Grace a la stabilité apportée par leur
cycle aromatique, les polyphénols bloquent les radicaux lipidiques par transfert d’un proton
H* sur ces derniers, ainsi, ils les rendent moins actifs, ce qui diminue la propagation de la
réaction d’oxydation (Cuvelier et Maillard, 2012). Ceci pourrait expliquer les résultats
enregistrés dans la présente étude ou il a été observé que la présence de I’extrait phénolique
d’EG a amélioré la stabilité oxydative de I’huile de soja aprés plusieurs fritures en

prolongeant ainsi sa durée de vie.






Conclusion

Conclusion

L’objectif principal de cette étude porte sur I’évaluation de Deffet de
I’enrichissement de 1’huile de soja raffinée avec 1’extrait phénolique d’EG en suivant sa
stabilité¢ oxydative par mesure des CPT de I’huile des bains de 18 fritures répétées dans une
poéle sans couvercle (180°C pendant 5 min de friture), dont une série sans aliment et une
deuxiéme série avec aliment (pomme de terre).

L’extrait phénolique d’EG a révélé une teneur en polyphénols de 22,103g EAG/100g
PS, et une activité antiradicalaire au DPPH de 0,09 pg /ml. L’huile de soja a marqué une
bonne capacité antiradicalaire évaluée a 18,33ug/ml. Cependant I’huile enrichie a 100ppm
d’EG présente une meilleure activité antiradicalaire avec un ICso de 18,33 pg/ml et une
bonne stabilité (test de Rancimat) avec un temps d’induction de 14,56h.

L’étude de degré d’altération de I’huile enrichie au cours des fritures continues (avec
et sans aliment) par le test de qualité organoleptique (couleur de bain, odeur, formation de
fumee, de mousse) des bains de friture ainsi que par le test de Lovibond, révéele des résultats
conformes aux normes de CEVITAL et aux normes internationales.

L’huile de soja enrichie a I’extrait d’EG montre des teneurs en CPT estimées a (1,9%
:5,8% ;7,9% ; 9,7% ; 10,5% ; 11,3% ; 12,1%) respectivement pour la : 1%¢, 5™ 10°me 156me,
16°me 17°me et 18%™ friture sans aliment et des teneurs de (3,3% ; 5,6% ; 8,6% ; 10,9% :
11,5% ; 12,1% ; 13%) pour la série de fritures avec aliment. Ces résultats restent conformes
durant toute la série de friture (avec et sans aliment).

Les résultats obtenus dans cette étude montrent 1’intérét de I’incorporation 1’extrait
d’EG dans I’huile de soja en révélant une diminution importante en CPT dans les bains de
friture de I’huile enrichie par rapport a I’huile de soja non enrichie (témoin), et ceci a travers
I’inhibition de la réaction d’oxydation par les antioxydants naturellement présents dans
I’extrait d’EG. Ce qui permet augmenter la stabilité de I’huile.

La diversité des composés phénoliques par leur effet antioxydant encourage leurs
utilisations en tant que facteur antioxydant pour I’amélioration de la qualité des huiles.

Afin de compléter cette étude, il serait intéressant et judicieux de

v Effectuer un test de toxicité de I’huile enrichie avec I’extrait phénolique d’EG ;
v" Définir les effets réels de la consommation de I’huile de soja sur la santé humaine par
des études épidémiologiques;

v’ Etude de I’influence des temps les plus longs de friture.
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Resume

Résumé

La présente étude porte sur I’évaluation de [D’effet de I’enrichissement de 1’huile de soja raffinée avec 1’extrait
phénolique d’EG en suivant sa stabilité oxydative par mesure des CPT de I’huile des bains de 18 fritures répétées dans une
poéle sans couvercle (180°C pendant 5 min de friture), dont une série sans aliment et une deuxieme série avec aliment
(pomme de terre).

L’extrait phénolique d’EG a révélé une teneur €N polyhénols totaux de 22,103g EAG/100g PS. Des valeurs de
’activité antiradicalaire au DPPH de 0,09 pg /ml et de 30,433 pg/ml ont été respectivement notées par 1’extrait d’EG et
I’huile de soja non enrichie. Cependant I’huile enrichie & 100ppm d’EG présente une meilleure activité antiradicalaire avec
un ICso de 18,33 pg/ml et une bonne stabilité (test de Rancimat) avec un temps d’induction de 14,56h.

L’étude de degré d’altération de 1’huile enrichie au cours des fritures continues (avec et sans aliment) par le test de
qualité organoleptique (couleur de bain, odeur, formation de fumée, de mousse) des bains de friture ainsi que par le test de
Lovibond, révele des résultats conformes aux normes de CEVITAL et aux normes internationales.

L’huile de soja enrichie a 1’extrait ’EG montre des teneurs en CPT estimées a (1,9% ; 5,8% ; 7,9% ; 9,7% ; 10,5% ;
11,3% ; 12,1%) respectivement pour la : 1%, 5™ 10°me, 158me 16°me, 17¢™ et 18°™ friture sans aliment et des teneurs de
(3,3% ; 5,6% ; 8,6% ; 10,9% ; 11,5% ; 12,1% ; 13%) pour la série de fritures avec aliment. Ces résultats illustrent une
conformité aux normes de I'entreprise.

Mots clés : friture, extrait phénolique, écorce de grenade, huile de soja raffinée, stabilité oxydative, dosage des polyphénols

totaux, composés polaires totaux, antioxydant.

Abstract

The present study aims to identify the effect of refined soybean oil’s enrichment with the pomegranate peel’s phenolic
extract by monitoring its oxidative stability through measuring the total polar materials of 18 repeated frying oil baths in a
pan without a lid (180°C for 5 min of frying), including a serie without food and a second serie with food (potato).

The phenolic extract of pomegranate peel revealed a total polyphenol content of 22.103g EAG/100g PS. The DPPH
antiradical activity test indicated an 1Csp value of 0.09 pg/ml for the pomegranate peel’s extract and 30.433 pg/ml for the
non-enriched soybean oil. The oil enriched with 100 ppm of the extract has better antiradical activity with an I1Cs, of 18.33
pg/ml and good stability (Rancimat test) with an induction time of 14.56 h.

The study of the enriched oil’s degree of alteration by testing the organoleptic quality (color of the bath, smell,
formation of smoke, foam) as well as by the Lovibond test reveals results in accordance with CEVITAL standards and
international standards.

Soybean oil enriched shows TPM contents estimated at (1.9%; 5.8%; 7.9%; 9.7%; 10.5%; 11.3% 12.1%) respectively
for: 1st, 5th, 10th, 15th, 16th, 17th and 18th frying without food and contents of (3.3%; 5.6%; 8.6%; 10.9% ; 11.5%;
12.1%; 13%) for the series of frying with food. These results remain consistent throughout the frying series (with and
without food).

Key words: frying, phenolic extract, pomegranate peel, refined soybean oil, oxidative stability, dosage of total

polyphenols, total polar materials (TPM), antioxidant.
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