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Introduction

Les huiles constituent une partie importante de 1'alimentation humaine et contiennent de
nombreux nutriments essentiels (Fine ef al., 2013). L'huile de soja est 1'une des principales denrées
alimentaires au monde, en raison de sa disponibilité, de son colt et de sa polyvalence dans un large
¢ventail d'applications alimentaires. (Rakariyatham et al., 2024). Elle est considérée comme une
huile a faible teneur en acides gras saturés et riche en acides gras polyinsaturés (List, 2016). Bien
que l'huile de soja soit une bonne source d'acides gras essentiels, sa richesse en acides gras
polyinsaturés, qui ne sont pas stables a I'oxydation a haute température, ce qui pose un probléme
pour certaines applications, ou I'huile peut subir diverses réactions chimiques, telles que
I'hydrolyse, I'oxydation et la polymérisation. Ces changements peuvent avoir des effets néfastes
sur la santé (Rakariyatham et al., 2024). Aussi, les conditions d’entreposage et d’emballage des
huiles est souvent non conforme a la norme, ce qui peut accélérer ces réactions d’oxydation.

Les emballages en plastique ont connu un essor considérable ces derniéres années en raison

des avantages qu'ils procurent a la société dans d'innombrables applications (Mehdar, 2024).

Les bouteilles en PET offrent une excellente barriére contre 1'oxygéne et les rayons UV,
protégeant ainsi I'huile de 1'oxydation. Cependant, elles peuvent étre sensibles aux températures
élevées et risquent de libérer des substances indésirables dans le produit. Les emballages Tetra Pak,
quant a eux, sont composés de plusieurs couches de carton, de plastique et d'aluminium, offrant
une protection optimale contre la lumiere, I'oxygeéne et les contaminants externes. Ils sont

¢galement légers, faciles a transporter et a stocker (Coltro et al., 2003 ; Federica ef al., 2023).

Le choix de I’emballage pour le stockage s’avere important pour assurer une durée de vie
maximale a ’huile, cet effet est encore plus marqué au cours de 1’utilisation de 1’huile a 1’échelle
domestique ou les bouteilles entamées sont stockées pour de longues période. C’est dans cette
optique que cette étude a été entreprise dans le but de suivre la qualité d’une huile de soja stockée

a 40°C conditionnée dans du PET et du Tétrapack a deux niveaux de remplissage.

Le présent document est structuré en deux parties :
La premiere partie est I’étude bibliographique qui aborde des notions générales sur I’huile de soja

ainsi que des généralités sur les deux emballages utilisés dans notre étude PET et Tetra Pack.

Quant a la deuxieme partie de ce manuscrit, elle est dédiée a la partie expérimentale organisée en
deux parties ; la premiere est consacrée a la description des matériels utilisés et méthodologies

suivies, la deuxiéme porté sur la présentation des résultats obtenus et leurs interprétations.

1
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Chapitre 1 Généralités sur ’huile de soja

|.1. Définition

L'huile de soja est 1'une des huiles comestibles la plus populaire et la plus utilisée dans le
monde. Cette huile végétale est riche en acides gras polyinsaturés et monoinsaturés (AGPI, AGMI)
et pauvre en acides gras saturés et en acides gras trans. L'huile de soja est considérée comme plus
saine que les autres de sa variété d'acides gras essentiels nécessaires a un régime alimentaire sain

(Poiana et al., 2016).

I.2. Composition de I’huile de soja

L'huile de soja est une huile végétale extraite des graines de soja (Glycine max), reconnue
comme l'huile végétale la plus courante et la plus saine, car elle contient une grande quantité
d'acides gras polyinsaturés, notamment les acides linoléique (47 %) et linolénique (26 %). En outre,
I'huile est une source d'acides gras polyinsaturés. En outre, I'huile est une source d'acides gras
monoinsaturés et saturés, a savoir l'acide oléique (12 %), palmitique (9 %) et stéarique (4 %)
respectivement (Olagunju, 2022). La composition en acides gras de I’huile de soja est présentée

dans le tableau I.

Tableau I : Composition en acide gras de I’huile de soja (% en poids) (Claude, 2013).

Acide gras En poids (%)
Acide palmitique 16 :0 8-13
Acide stéarique 18 :0 2-5
Acide oléique 18 :1 (n-9) 17-26
Acide linoléique 18 :3 (n-6) 50-62
Acide linolénique 18 :3 (n-3) 4-10
Acide arachidique 20 :0 <1

I.3. Technologie de I’obtention de I’huile brute

Le procédé d’extraction de I’huile brute est résumé dans la figure 01:
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Figure 1 : procédé¢ d’extraction de I’huile brute (Multon, 2002).

|.4. Raffinage de I’huile de soja

Le processus de raffinage, qu'il soit physique ou chimique, permet 1'¢limination de
substances inacceptables, telles que les phospholipides, les acides gras libres (AGL) et les
pigments, qui peuvent conduire a un produit de qualité inférieure du produit final (Costa et al.,

2010).

Le role du raffinage est d’éliminer les produits indésirables par des méthodes physiques
ou chimiques. Le processus le plus courant et le plus fiable pour obtenir une huile de soja de

haute qualité est le raffinage chimique. Cela se déroule en plusieurs étapes (Bauer et al., 2010).

Le raffinage nécessite plusieurs étapes : dégommage, neutralisation, lavage, séchage,
décoloration et désodorisation. Chaque étape joue un role essentiel et spécifique dans 1’élimination
des composés indésirables (Jamoussi et al., 2022).

1.4.1. Démucilagination ou dégommage :
La démucilagination est la premiere étape du raffinage, avec pour objectif d’éliminer les
phospholipides (PL) et autres substances mucilagineuses (Yu et al., 2012 ; Motri et al., 2021).

Cette étape permet de réduire le taux de phosphore a un niveau bas (< 10 ppm) avant de passer aux
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¢tapes suivantes (Chew et al., 2017). 11 existe plusieurs méthodes de dégommage : a I’eau, a I’acide
et enzymatique (Motri et al., 2021). Le procédé le plus courant consiste a disperser des acides forts
(acide phosphorique, acide citrique) dans I’huile brute pour séparer les mucilages, principalement
composés de phospholipides hydratables et non hydratables (Bauer et al., 2010 ; Motri et al.,
2021). Le mécanisme implique I’ajout d’eau a 1’huile brute, induisant la formation de précipités a
I’interface huile-eau par combinaison des groupements polaires des phospholipides avec 1’eau
(Motri et al., 2021). Les formes non hydratables des phospholipides peuvent réagir avec les acides

forts pour former des sels monovalents hydratables qui précipitent (Zufarov et al., 2008).

1.4.2. Neutralisation :
La neutralisation a la soude est une étape qui consiste principalement a éliminer les acides

gras libres sous forme du savon (Evrard et al., 2007), communément appelés pates de
neutralisation ou soapstocks, qu’on élimine par centrifugation et ne devrait pas dépasser 3% dans

les huiles brutes (Bauer et al., 2010 ; Ghazani et Marangoni, 2013).
R-COOH + Na OH —— > RCOO- Na+ + H20

1.4.3. Lavage et séchage :
Le lavage s’effectue avec 1’eau chaude a 90°C, dans le but d’éliminer complétement le

savon, 1’exces de soude, les dernieres traces des métaux et les phospholipides par centrifugation.

Cette opération est plus efficace lorsqu’un deuxiéme lavage est effectu¢ (Bauer et al., 2010).

Le séchage est nécessaire pour éliminer I’humidité présente dans 1’huile par pulvérisation
dans un sécheur sous vide (Ghazani et Marangoni, 2013), afin d’éviter le colmatage rapide des

filtres et assurer le bon déroulement des étapes suivantes de raffinage (Bauer et al., 2010).

1.4.4. Décoloration :
La décoloration ou « blanchiment » elle vise a €liminer les pigments responsables de la

couleur foncée indésirable (chlorophylle, caroténoides) par voie physique en utilisant des agents

décolorants (terres décolorantes, charbons actifs, etc.) (Bauer et al., 2010).

1.4.5. Désodorisation :
La désodorisation consiste a éliminer les substances volatiles indésirables par distillation, a

la vapeur d’eau sous vide, trés poussée (Régis ef al., 2016). Cette dernicre est indispensable a la
fin de processus du raffinage pour améliorer la qualité et le golit de 1’huile végétale (Jamoussi ef

al., 2022).
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I.5. Les altérations des huiles végétales raffinées

L’altération des huiles alimentaires constitue un probléme majeur en industrie des corps
gras. En effet, il est évident que I’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.

1.5.1. Alteration biologique

Les huiles végétales, dont I'huile de soja, sont généralement moins affectées par les micro-
organismes que d'autres types d'aliments. Elles subissent principalement des modifications

d'ordre physique et chimique plutdt que des altérations microbiologiques. (Guiraud, 2003).

1.5.2. Altération chimique

L’hydrolyse et I’oxydation sont les principales voies d’altération des lipides au cours de la
production, du stockage et de la transformation des huiles. Ces modifications diminuent la durée
de stockage, altérent la qualité organoleptique, nutritionnelle et la sécurité alimentaire de ces
aliments (choe et al., 2006).

a) Hydrolyse :

L'hydrolyse des triacylglycérols (triglycérides) implique la rupture des liaisons esters par
I'eau, produisant des acides gras et des composés avec des groupes hydroxyles. (Pérez et al.,
2017). Cette hydrolyse des lipides peut se produire de deux maniéres :
Voie "hydrothermale™ : Comme dans le cas des huiles de friture, I'apport d'eau (par I'alimentation)
entraine I'hydrolyse, et I'évaporation de I'eau emporte avec elle des produits volatils. (Perrin,
1992) ; Voie "enzymatique" : Les lipases bactériennes et fongiques agissent a I'interface eau-
huile et hydrolysent les liaisons esters des glycérides, libérant des acides gras, diglycérides et
monoglycérides. L'hydrolyse enzymatique nécessite une bonne dispersion du milieu pour que les
lipases puissent agir efficacement. Lors du raffinage des huiles, ces enzymes sont dénaturées
(Allen et Hamilton, 1999).
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(R-COz) 3-C 3H5 + 3H20 — 3R-C02H + C3H5-OH

\ \

Triglycérides Eau AGL Glycérol

b) Isomérisation :

A des températures élevées (supérieures & 200°C), les doubles liaisons des AGPI subissent
des réactions d'isomérisation. Ces réactions d'isomérisation forment le plus souvent des systémes
de doubles liaisons conjuguées. Les doubles liaisons migrent alors vers une configuration
géométrique trans, plus stable que la forme cis. Cette isomérisation des AGPI se produit

généralement au cours de la désodorisation des huiles végétales (Chardigny et al., 2005).
AGPI (cis) = AGPI conjugués (trans)
¢) Polymérisation et cyclisation :

Elles sont responsables du réarrangement inter et intramoléculaires qui sensibilisent I’huile
utilisée pour frire, cuire ou rotir certains aliments a 1’oxydation et conduisent a I’augmentation de
sa viscosité apparente. La polymérisation est un critére pertinent pour la détérioration des huiles ;

elle peut étre inhibée par les antioxydants (Prior, 2003).
Réactions de polymérisation :

Acides gras insaturés (RCH=CHR') + Acides gras insaturés (R'"CH=CHR) — Dimeres/Oligomeres
d'acides gras (R-CH-CH-R")

Réactions de cyclisation :
Acides gras insaturés (RCH=CHR') — Composés cycliques (structures a 5 ou 6 chainons)
d) Oxydation :

Tous les CG subissent au cours de leur conservation ou de leur utilisation des altérations
oxydatives. Les principaux composés oxydables sont les AGI, a 1’¢état libre ou estérifiés en TG, au
contact de ’oxygene et de I’air, le radical libre formé a partir des AGI s’oxyde en radical peroxyde

puis en hydro-peroxyde. (Graille, 2003). Le phénomeéne d’oxydation des AG, conduit a une
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dégradation organoleptique, avec I’apparition d’une flaveur caractéristique «rance» qui modifie la

qualité¢ marchande du produit (Bonnefils, 2005).

Tous les acides gras (CG), qu'ils soient libres ou estérifiés en triglycérides (TG), sont sujets

a des altérations oxydatives lors de la conservation ou de l'utilisation des huiles (Graille, 2003).

Les acides gras insaturés (AGI) sont les principaux composés oxydables. Au contact de
I'oxygene et de l'air, ils forment des radicaux libres qui s'oxydent en radicaux peroxydes puis en
hydroperoxydes (Graille, 2003). Ce phénomene d'oxydation des acides gras conduit a une
dégradation organoleptique, avec 'apparition d'une saveur rance caractéristique, ce qui dégrade la
qualité marchande du produit (Bonnefils, 2005).

L’auto-oxydation qui est catalysée par la température, les ions métalliques et les radicaux libres.
La photo-oxydation qui est initiée par la lumiere en présence de photo-sensibilisateurs. L.’ oxydation
enzymatique qui est initiée par la lipoxygénase et la cyclooxygénase. (Eymard, 2003).

e Auto-oxydation :

L’auto-oxydation altere les huiles alimentaires par dégradation des AGE, dont les
conséquences sont une baisse de la valeur nutritionnelle et la formation de produits de
décomposition. Ces derniers leur donnent une odeur et une flaveur indésirables, voir une certaine
toxicité (Pokorney, 2003). L’auto-oxydation des lipides est une réaction autocatalytique. Elle s’agit

d’un enchainement de réactions radicalaires se déroulant en trois étapes (Eymard, 2003)
v" Initiation (amorgage)

L'initiation primaire correspond a la formation de radicaux libres. Un radical libre est une
molécule possédant un électron non apparié, souvent noté R°. Les acides gras insaturés (RH)
perdent un atome d'hydrogeéne pour former un radical libre centré sur le carbone (R®), appelé radical
alkyle. Cette réaction nécessite une énergie d'activation élevée et est catalysée par la lumicre, la

chaleur et les ions métalliques, selon la réaction : RH — R° + H°.

La vitesse de la réaction d'initiation augmente avec le degré d'insaturation des lipides, la
température et I'énergie des radiations ionisantes ou solaires (Pokorny, 2003). Lorsque la teneur
en peroxydes s'accroit, on observe une oxydation dite secondaire qui résulte de la décomposition

de ces peroxydes.
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e Propagation

Le radical libre formé (R°) trés réactif, fixe une molécule d’oxygene et forme un radical
libre peroxyde instable (ROO®) (2) qui peut réagi r avec une nouvelle molécule d’acide gras (RH)

pour former un hydro-peroxyde non radicalaire plus stable (ROOH) (3) (Judde, 2004) ;
R°+02 -ROO° (Réaction rapide)

ROO°+RH—ROOH+R® (Réaction lente)

e Terminaison

Pendant cette phase, les espéces radicalaires réagissent entre elles pour donner des especes
non radicalaires (aldé¢hydes, cétones, époxydes...) mettant ainsi fin aux cycles réactionnels selon

la réaction suivante :
ROO°+RO0O°—[ROOOOR|—-ROOR+02
R°+R°—RR
ROO°+R°—ROO0OR (Pokorny, 2003).

e) Photo-oxydation

La photo-oxydation est une voie importante de production d'hydroperoxydes, en présence
d'oxygéne, de lumiere et de photo-sensibilisateurs (hémoprotéines, riboflavine, etc.).
Il existe deux types de photo-oxydation : (Judde, 2004).
La photo-oxydation directe : la lumiere accélere les cinétiques des réactions d'oxydation, sans
changer les mécanismes chimiques.
L'oxydation photo-sensibilisée : un agent photo-sensibilisateur (chlorophylle, colorants,
vitamines) active l'oxygene de l'air, le faisant passer de son état fondamental "triplet" a un état
excité "singulet". Cet oxygene actif peut alors se fixer directement sur les acides gras, sans passer

par I'étape radicalaire. Les mécanismes réactionnels et les produits formés sont alors différents.

f) Oxydation enzymatique

Le phénomeéne d’oxydation des acides gras insaturés des fruits oléagineux peut étre

d’origine enzymatique. L’enzyme principalement impliquée est la lipo-oxygénase (Aissi et al.,
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2011). La lipo-oxygénase catalyse 1’insertion d’une molécule d’oxygene sur un acide gras insaturé
selon une réaction stéréospécifique, et aboutit a la formation d’hydro-peroxyde. Elle agit

spécifiquement sur les acides gras non estérifiés.
g) Alteration thermo-oxydative :

Les corps gras alimentaires, dont les huiles végétales, peuvent subir différents traitements
thermiques, que ce soit lors du raffinage ou lors de leur utilisation (cuisson, friture, etc.). En
présence d'air, ces traitements thermiques entrainent de nombreuses transformations et

modifications chimiques des corps gras. Ces altérations résultent :

De la destruction des liaisons insaturées ; De 1'addition d'oxygene aux molécules ; De la scission
des triglycérides en acides gras libres et en composés ayant une chaine plus courte. (Grandgirard,

1992).

|.6. Facteurs influen¢ant I’oxydation

Les facteurs qui influencent 1’oxydation sont nombreux. Il s’agit de facteurs intrinseques
tels que la composition en AG des lipides (nombre et position des instaurations oxydants ions
métalliques, enzymes, etc.) ou d’antioxydants naturels (tocophérols, caroténoides, etc.) et des
facteurs externes tels que la température, le pH, la lumicre, la pression partielle en oxygene,

I’activité de I’eau, les conditions de stockage et de transformation.

1.6.1. Teneur en oxygéne
La teneur en oxygene est le facteur prépondérant, car cette molécule initie ces réactions

d’oxydation. Pour assurer une bonne conservation des aliments riches en lipides, il faut les placer

sous emballage non poreux et en atmosphere pauvre en oxygene (Frenot et Vierling, 2001).

1.6.2. Température
Une ¢élévation de la température favorise 1’oxydation des lipides. Cette derniére est d’autant

plus rapide que la température est importante (I’abstraction des hydrogenes allyliques et la
décomposition des hydro-peroxydes en produits secondaires sont favorisés). L’effet de la
température sur 1’oxydation des lipides est complexe et dépend toutefois de la concentration en

oxygéne dans le milieu (Frenot et Vierling, 2001).
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1.6.3. Présence d’agents antioxydants
Les aliments contiennent soit naturellement, soit sous forme d’additif, des molécules plus

oxydables que les lipides, qui sont les tocophérols, 1’acide ascorbique, les acides aminés soufrés et
les protéines complexent les métaux pro-oxydants (Frenot et Vierling, 2001). Ainsi que, ces
molécules permettent de stopper la phase de propagation de I’autooxydation et augmentent les

cinétiques de la réaction de terminaison pour protéger les AG de 1’oxydation (Graille, 2003).

1.6.4. Présence d’agents pro-oxydants
La présence des métaux activateurs des oxydations tels que le fer, cuivre et manganese,

peut accélérer la décomposition des lipides (Graille, 2003).

1.6.5. Teneur en acides gras libres
Les acides gras libres, du fait de leur dispersion plus grande, sont plus sensibles a

I’oxydation que les estérifiés. Les lipases accélérent 1’oxydation des AG des TG (Frenot et
Vierling, 2001).

1.6.6. Activité de I'eau
L'activité de 1'eau (Aw) peut avoir un effet dual sur la vitesse d'oxydation des lipides :

Elle peut l'augmenter en augmentant la mobilité des réactants. Elle peut également la ralentir en
retardant la décomposition des hydroperoxydes et en diluant les catalyseurs et inhibiteurs. La
stabilit¢ maximale des lipides est observée pour des Aw comprises entre 0,2 et 0,4. Au-dela d'une
Aw de 0,7, la vitesse d'oxydation des lipides diminue (Sekour, 2012). L'activité antioxydante de
l'eau s'explique par sa capacité a convertir les sels de métaux lourds en hydrates, diminuant leur
solubilité dans les huiles (Djioua et Hadouchi, 2003). La formation de liaisons hydrogéne entre

les molécules d'eau et les hydroperoxydes (Djioua et Hadouchi, 2003).
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Chapitre I1 Généralités sur I’emballage alimentaire

L'emballage alimentaire joue un role crucial dans la préservation de la qualité et de la
sécurité des produits alimentaires. Il est essentiel de comprendre les interactions entre I'emballage
et les aliments pour garantir leur intégrit¢ et leur fraicheur tout au long de la chaine
d'approvisionnement ; Selon la directive européenne 94/62/CE, I’emballage est défini comme :
tout produit constituer de matériaux de toute nature, destiné a contenir et a protéger des
marchandises données, allant des maticres premieres aux produits finis, a permettre leur
manutention et leur acheminement du producteur au consommateur ou a 1’utilisateur, et & assurer

leur présentation (Debeaufort ef al., 2022).

Les matériaux d’emballage alimentaire les plus courants sont : les plastiques, le verre, le
papier, le carton, le métal et le bois. Chacun de ces matériaux a des avantages et des inconvénients
spécifiques qui doivent &tre pris en compte afin de sélectionner le matériau le plus approprié pour

le produit alimentaire, cosmétique ou pharmaceutique visé.
I1. Les types d’emballages
I1.1. Le polyéthylene téréphtalate (PET)

I1.1.1. Définition du PET

Le polyéthylene téréphtalate (PET) est un polymeére semi-cristallin appartenant a la famille
des polyesters thermoplastiques, considéré comme un excellent matériau pour de nombreuses
applications. Il est largement utilisé pour la fabrication des bouteilles. La raison de cette évolution
est que le PET présente une excellente résistance aux chocs, une résistance chimique, une clarté,
un poids tres faible des bouteilles par rapport aux bouteilles en verre, une bonne barriére aux gaz
et une faible absorption d'humidité (Al Rayes, 2013).

I1.1.2. Synthése de PET : Le polyéthyléne téréphtalate (PET) est un polyester linéaire dont
I’unité de répétition est représentée dans la figure 02.

i 0
CH,-CH,-0-C @—c-o
N

Figure 2 : Motif de répétition du polyéthyléene téréphtalate (Nait-Ali, 2008).
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La présence d’un groupement rigide dans le squelette de la chaine a une importance capitale
sur la cohésion du polymere. Sa structure chimique lui confére ainsi une grande rigidité. Le PET
peut étre produit par différentes voies de synthése. Nous n’en décrirons que les principales utilisées

dans I’'industrie (Nait-Ali, 2008).
- estérification de I’acide téréphtalique et de 1’éthylene glycol ;
- la transestérification du diméthyle téréphtalate et de 1’éthyléne glycol.

Ces deux réactions se déroulent en deux étapes : la pré-polycondensation et la polycondensation.
Mais la derniere voie de synthese est la plus couramment utilisée car la purification du polymere

est plus facile.
a) Estérification

La pré-polycondensation de ’acide téréphtalique (TA) et de 1’éthyléne glycol (EG) ne
nécessite pas la présence d’un catalyseur puisque les groupements acides carboxyliques du TA sont
réactifs et catalytiques. La réaction se fait néanmoins a haute température (230 260°C) et sous vide
(0,3-0,5 MPa) jusqu’a ce que le rapport [EG]/[TA] soit compris entre 1,3 et 1,5. L’eau et ’EG en
exces sont alors éliminés a la fin de cette réaction qui dure entre 3 et 4h. La réaction ne nécessite

pas Iutilisation d’un catalyseur métallique.

HO—ﬁOﬁ—OH + HO—CH>-CH,—OH
o o)

L Exces d'EG

HO—CHz—CHZ—o—ﬁQﬁ—OH + Hzo
O o

Figure 3: Réaction d’estérification entre I’acide téréphtalique et I’éthylene glycol (Nait-Ali, 2008).

L’étape de polycondensation est commune aux deux voies de synthése. Elle est catalysée
par des sels métalliques, essentiellement par Sb2 O3 et GeO2. La réaction a lieu entre 280 et 300°C,
sous vide (10-50 Pa), et par élimination progressive de 1’excés en EG. La viscosité du mélange

augmente fortement au cours de la polymérisation, ce qui nécessite 1’augmentation de la
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température en cours de réaction. Cela génére des réactions secondaires qui peuvent modifier

fortement les propriétés du polymeére obtenu (Al Rayes, 2013).
b) Transestérification

Quand les réactifs (DMT et EG) sont en présence, le mélange est porté a une température
variante entre 160 et 180°C, sous vide. L’addition d’un catalyseur (sel métallique) est nécessaire.
Lorsque le rapport [EG]/[DMT] (diméthyle téréphtalate) est compris entre 1,7 et 2, le catalyseur
est désactivé pour éviter une augmentation de la vitesse de dégradation thermique du polymeére. A

la fin de la réaction, les excés en EG et en méthanol sont distillés (Nait-Ali, 2008).

H3C_O_%4©7ﬁ_o_CH3 + HO—CHQ'CHz—OH
o} o}

Sels métalliques

Ho—CHz-CHZ—o—c@ﬁ—O—CHE-CHZ—OH + 2 CH30H
o) 0

Figure 4: Réaction de transestérification entre le diméthyle téréphtalate et I’éthyléne

glycol (Nait-Ali, 2008).

I1.1.3. Propriétés du PET

Le PET possede une bonne résistance aux produits chimiques, une faible perméabilité aux
gaz et a la vapeur d’eau, un faible poids moléculaire, une remarquable résistance aux chocs et un

procédé de recyclage assez facile a mettre en ceuvre. On peut classer ces propriétés en quatre types
(Ceretti et al., 2010).

a) Propriétés barriéres

Le PET semi-cristallin est bien connu pour sa faible permeabilité aux gaz et a certains
solvants. A titre d’exemple la faible perméabilité aux gaz est une qualité importante dans le cadre
de la fabrication de bouteilles contenant des sodas ou des boissons gazeuses, dont il est
indispensable de préserver le plus longtemps possible la nature gazeuse (Nistico, 2020).
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b) Propriétés thermiques
L’analyse thermique du PET par DSC (Differential Scanning Calorimetry ou Analyse Thermique)

La premicére transition, vers 75°C, correspond a la température de transition vitreuse (Tg)
du PET. Cela marque un changement dans la mobilité¢ moléculaire des chaines de la phase amorphe.

Au-dela de cette température, le PET devient caoutchoutique.

La seconde transition, vers 145°C, correspond a une recristallisation du PET amorphe. Cette
transition exothermique est observée pour des matrices avec un faible taux de cristallinité initial,

et disparait progressivement lorsque le taux de cristallinit¢ augmente.

Enfin, la troisiéme transition, entre 260-270°C, est une transition endothermique
correspondant a la fusion du polymeére. La rigidité des chaines, due a la présence de cycles
aromatiques, explique le point de fusion élevé du PET par rapport aux polyesters aliphatiques.
Cette température de fusion élevée confeére une bonne stabilité thermique au PET en I'absence de
contraintes. L’analyse thermogravimétrique montre que la masse du PET change entre 320 et 500°C

et qui est dii a la dégradation du PET (Al Rayes, 2013).
¢) Propriétés thermomécaniques

Le PET, principalement utilisé a température ambiante, se présente dans un état vitreux et
apparait donc comme un matériau rigide. L’extrusion et I’injection de ce polymere se font
généralement a une température supérieure a la température de fusion ou les chaines de ce polymere

sont suffisamment mobiles (Al Rayes, 2013).

I1.1.4. Dégradation du PET
Le PET peut subir différents types de dégradation qui peuvent altérer ses propriétés
a) Dégradation thermique

La dégradation thermique est une dégradation due a une forte température en absence
d'oxygene. Elle forme divers types de regroupements finis sur la chaine des polymeres comme les

carboxyles, ce qui entraine la formation des acétaldéhydes (Nistico, 2020).
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b) Dégradation hydrolytique

La dégradation hydrolytique du PET implique la coupure des liaisons esters présentes dans
la structure du polymeére. Ce processus est initi€¢ par l'attaque nucléophile de I'eau sur les
groupements carbonyles des liaisons esters. Cette réaction engendre la formation d'acide
téréphtalique et d'éthyléne glycol, qui sont les monoméres constitutifs du PET (Pirzadeh et

al.,2007).
¢) Dégradation thermo-oxydative

L'agent responsable de la dégradation thermooxydative des polymeres est I'oxygene. Ce
processus conduit a la formation des hydro-peroxydes thermiquement instables au niveau des

groupements méthylénes (Panowicz ef al., 2021).
Photo-dégradation

L'exposition du PET aux rayonnements ultraviolets (UV) induit la formation de radicaux
libres réactifs au sein du polymeére. Ces radicaux peuvent ensuite réagir avec 1'oxygeéne présent pour
former des especes oxydantes telles que des hydroperoxydes. Les réactions en chaine provoquées

par ces especes oxydantes entrainent la coupure des chaines polymériques (Dumazert et al., 2021).

I1.2. Le Tetra Pak
I1.2.1. Définition du tetra pak

Tetra Pak est un matériau en carton multi-laminé composé d'une double couche extérieure
de carton (environ 75 % en poids), d'un noyau en feuille d'aluminium (~5 % en poids) et d'une
couche intérieure en polyéthyléne basse densité (LDPE). (~20 % en poids) (Platnieks ez al., 2020).
En raison de ses excellentes propriétés barrieres, ses bonnes propriétés de flexion, sa 1égereté et sa
facilité tetra Pak est couramment utilisé pour produire des emballages alimentaires aseptiques dans
le but de conserver une large gamme de produits alimentaires, du lait aux boissons en passant par

les jus et les nectars, (Ekere ef al., 2022).

11.2.2. Les différentes couches qui composent les briques de Tetra pak

Le carton : fournit une résistance mécanique et une stabilité a 'emballage.
q g
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La couche intérieure d'aluminium : joue un réle crucial pour prévenir l'oxydation et protéger les
produits alimentaires de la lumicre. (Baskoro et al., 2017), évitant ainsi la photodégradation (Guan

etal., 2022).

La couche de PEBD : la couche de polyéthyléne basse densité (PEBD) dans les emballages Tetra
Pak est essentielle pour assurer 1'é¢tanchéité, la protection contre l'oxygéne et la lumicre, la

flexibilité, la sécurité alimentaire et la recyclabilité des emballages.

Elle est fondamentale pour assurer 1'adhérence entre les couches et pour protéger les matériaux de
I'humidité extérieure, responsable de I'altération des aliments (Vilarinho et al., 2021 ; Ekere et al.,
2022). De cette maniére, les produits alimentaires peuvent étre facilement distribués et stockés dans

des conditions ambiantes, jusqu'a six mois ou plus. (Korkmaz et al., 2009)
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Objectif de I’étude
Cette étude a pour but de suivre les caractéristiques physicochimiques et la stabilité d’une

huile de soja de marque « Elio » produite par CEVITAL, conditionnée a une température de 40°C
dans deux types d’emballage PET et Tetra Pak, a deux niveaux de remplissage. Cette étude a été
effectuée au niveau du complexe CEVITAL, laboratoire de biochimie et département de génie des
procédés de l'universit¢ de Bejaia. Cette étude nous permettra d'évaluer l'impact du type
d'emballage et du niveau de remplissage sur la stabilité et la qualité de 1'huile de soja au cours du

temps.

I. Echantillonnage
Un échantillon d’huile raffinée de soja produite par Cevital a fait ’objet de cette étude.

Cette huile a été¢ conditionnée dans deux emballages différents le tetra pack et le polyéthylene
tetraphtalate (PET), un échantillon a été rempli totalement et un autre a moitié. Ces huiles ont été

¢tuvées a 40°C pendant 70 jours. Des prélévements ont été effectués tous les 10 jours pour analyse.
Les échantillons analysés dans cette étude sont désignés comme suite :

e Pour I’huile emballée en PET :

Une bouteille en PET remplie a plein (PETr) et Une bouteille en PET remplie a moiti¢ (PETm)

e Pour I’huile émballée en tetra Pak :

Une brique de tetra Pack remplie a plein (TETRAr) et une brique de tetra Pak remplie a moitié
(TETRAm).

I1. Analyses physico-chimiques
IL.1. Acidité :
La neutralisation des acides gras par une base en présence de phénol phtaléine a lieu selon la

réaction suivante
RCOOH + NaOH c————> RCOONa + H20

La méthode décrite par (ISO 660 Quatriéme édition mars-20) a été adoptée dans laquelle un
volume de 75 ml d’alcool neutralisé (éthanol + phénolphtaléine + NaOH) est placé dans un

erlenmeyer de 250ml. Une quantité¢ de 10g d’huile a analyser est ajoutée. L’ensemble est chauffé
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sur une plaque chauffante avant d’étre titré avec le NaOH jusqu’a apparition d’une couleur rose

persistante.

L’acidité est donnée par la formule suivante :

A% = (NxVxM)/10 x m

A : Acidité de I’huile en %. N : Normalité de NaOH (0.1N).
V : Volume de NaOH (ml). m : Poids de la prise d’essai (m = 10g).
M : équivalent gramme de I’acide oléique (masse molaire de I’acide oléique M=282g/mol).

II.2. Humidité et matiéres volatiles

La méthode décrite par (ISO 662 Troisieme édition avril-16) a ét¢ adoptée dans laquelle
une masse de 20g d’huile est placée dans un bécher préalablement séché et pes¢ (Mo). Le bécher
contenant la prise d’essai est ensuite mis dans 1’étuve pendant 1 heure a 103°C puis refroidi dans

un dessiccateur avant d’étre repesé.

le taux d’humidité est donné par cette formule :

Humidité et matiéres volatiles = (P1-P2)100/ M

P1 : est le poids du cristallisoir avec la matiere grasse avant étuvage.
P2 : est le poids du cristallisoir avec la maticre grasse apres étuvage.
M : masse de la prise d’essai.

I1.3. Indice de peroxyde
L’analyse d’une prise d’essai, en solution dans 1’acide acétique et du chloroforme par une

solution d’iodure de potassium, titrage de 1’iode libéré par une solution de thiosulfate de sodium,

se fait par la réaction suivante :

I2 + Na2S203 =———= 2Nal + Na2S40s¢
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La méthode décrite par (ISO 3960 Cinquiéme édition février-17) a été adoptée dans
laquelle une quantité¢ de 5g d’huile a été¢ additionnés de 12 ml de chloroforme, 18 ml d’acide
acétique et 1ml d’une solution d’iodure de potassium Le mélange est agité pendant 1min et laissé
reposer Imin a ’abri de la lumiére, a une température comprise entre 15 et 20°C. Ensuite, 75ml
d’eau distillée et quelques gouttes d’empois d’amidon ont été ajoutés. L’iode libéré est titré avec

une solution de thiosulfate de sodium Na2S203 a 0,01N.

L’indice de peroxyde est calculé par la formule suivante :

Indice de peroxyde = (V1-Vo) x Nx 1000/ M

Vo : le volume de thiosulfate de sodium en utilisé pour le blanc
V1 : le volume de thiosulfate de sodium en ml utilisé pour I’essai
N : la normalité de thiosulfate de sodium M : la masse de la prise d’essai en grammes
I1.4. Indice d’iode

Cette réaction d’addition est utilisée pour déterminer quantitativement le degré

d’insaturation des corps gras.

La méthode décrite par (ISO 3961 Sixiéme édition aout-18) a ¢ét¢ adoptée dans laquelle
une prise d’essai de 3g de d’huile est placée dans un flacon. 20ml de tétrachlorure de carbone
(CCl4) et 25 ml du réactif de wijs (une solution de monochlorure d’iode ICl) sont additionnés. Le
mélange est agité et laissé reposer pendant une heure a I’abri de la lumiére. Ensuite, 20ml d’iodure
de potassium (KI a 10%) et 150ml d’eau distillée sont ajoutés. Apres agitation, I’iode libéré est titré

avec une solution de thiosulfate de sodium (0,1N) en présence d’empois d’amidon.

L’indice d’iode est calculé par la formule suivante :

Indice d’iode = (V0-V1) 1,269 / P

V0 : volume en ml du thiosulfate de sodium (0,1N) utilisé pour I’essai a blanc.
V1 : volume en ml du thiosulfate de sodium (0,1N) utilisé pour titrer I’exces d’iode.
P : masse de Prise d’essai d’iode qui correspond a 0,1ml de thiosulfate de sodium (0,1N).

1,269: Nombre de gramme d’iode.
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II1. La chlorophylle
Cette méthode est applicable aux huiles neutralisées et blanchies mais ne I’est pas aux huiles

hydrogénées et désodorisées.

La méthode décrite par (méthode AOCS (6) méthode conventionnel) a ét¢ adoptée dans
laquelle I’huile est chauftée a 30°C et les absorbances sont lues a 630, 670 et 710nm par rapport

au tetra chlorure de carbone.

La teneur en chlorophylle est calculée par la formule suivante :

Chlorophylle en ppm : [A670 — (A630+A710) /2] / 0.0964 x L

A : absorbance a la langueur d’onde indiquée. L : longueur de la cuve en centimétre.

IV. Test de stabilité oxydative : « rancimat »
Le principe du Rancimat consiste a vieillir prématurément les huiles et graisses par

décomposition thermique. Les produits de dégradation apparaissant sont expulsés par un
courant d'air et transférés dans la cellule de mesure remplie d'eau distillée. Le temps d'induction
est déterminé par conductimetre. L'évaluation est effectuée de fagon entierement automatique.
Pour déterminer la stabilité oxydative des huiles extraites, on a réglé le Rancimat a une

température de 110°C et un débit d’air de 20L/h.

La méthode décrite par (ISO 1996) a été¢ adoptée dans laquelle 70 ml d’eau distillée
sont ajoutés 3 g d’huile dans le tube de Rancimat. La température de I’appareil est fixée a
110°C, le débit d’air a 20 L/h. le temps d’induction donné en heures est lu directement

(Rahmani, 2007).

V. Test de migration (FTIR)
La spectroscopie infrarouge (IR), est une méthode d'analyse structurale exploitant

l'interaction entre la matiére et la lumicre infrarouge. C’est une technique d'analyse rapide
permettant d'identifier les fonctions chimiques des molécules présentes dans les matériaux
analysés qui apparaissent sous forme de bande d’absorption. Les spectres infrarouges des différents
échantillons (huile et emballage), ont été enregistré a 1’aide d’un spectrophotométre infrarouge a
transforme de fourrier (IRTF) de modéle SHIMADZU FTIR-8400S avec une résolution de 4 cm”

! et dans la région 4000 cm™ a 400 cm™® avec un nombre de scans de 32 sur des films.
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Analyse statistique
Une analyse statistique est réalisée pour la comparaison des résultats et la mise en évidence des

différences significatives entre les échantillons, pour chaque paramétre en appliquant une analyse
de la variance (ANOVA) suivie du test de ‘Newman Keuls’ a I’aide d’un logiciel STATISTICA 5.5.

Le degré de signification des résultats est pris a la probabilité p<0,05.
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I.Analyses physico-chimiques :
I.1.Humidité

Les données présentées dans la figure 05 montrent I’évolution de I’humidité d’une huile de
soja conditionnée a 40°C dans différents types d’emballages sur une période de 70 jours.
L’analyse statistique a montré une différence significative de I’humidité entre les différents
types d’emballages et niveaux de remplissage.
Avant étuvage a t=0, I’humidité était de 0% pour tous les échantillons d’huiles. Apres 10 jours, une
légére augmentation de I’humidité a été observée pour tous les échantillons. A partir du 20° jour,
I’humidité a continué d’augmenter de maniere plus prononcée dans le PET rempli a moitié¢ (PETm)
et les briques Tetra Pak remplies a moiti¢ (TETRAm), atteignant 0,2% pour ces deux emballages.
Vers la fin de la période d’étuvage (60 et 70 jours), les huiles conditionnées dans le PETm et le
TETRAm ont marqué les niveaux d’humidité les plus élevés, 0,29% et 0,32%, Contre moins de

0,25%pour les huiles conditionnées dans les deux emballages a un niveau rempli.
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Figure 05: évolution de I’humidité (%) des échantillons au cours de la durée de
stockage

Effet de I’emballage et du niveau de remplissage sur ’humidité des huiles
e Parmi les emballages remplis a plein, le PETr a montré une meilleure résistance a

I’absorption d’humidité par rapport au TETRAr.

e Le PET rempli a moiti¢ (PETm) et la brique Tetra Pak remplie a moiti¢ (TETRAm) ont

permis une absorption d’humidité plus rapide que leurs homologues remplis a plein.
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o Engénéral, les emballages remplis a moitié ont été plus sensibles aux variations d’humidité,

probablement en raison de I’espace d’air plus important a 1’intérieur.

L’humidité est un facteur important pour prévenir I’oxydation des huiles. Dans cette
optique, Nayak et al. (2016) ont montré que I’hydrolyse des triglycérides implique la rupture des
triglycérides en présence d’eau et de vapeur. Produisant des acides gras libres. L’étendue de
I’hydrolyse dépend de la température de 1’huile, de la zone d’interface entre 1’huile et la phase

aqueuse, des quantités d’eau et de vapeur.

En conclusion, le choix de I’emballage et de son niveau de remplissage peut influencer de
maniere significative la capacité de I’huile de soja a maintenir un niveau d’humidité souhaité lors

du stockage a des températures élevées.

1.2.Acidité

L'indice d'acidité est un parametre important pour évaluer la qualité et la stabilité des huiles
végétales. Une augmentation de cet indice indique une dégradation de I'huile (Judde, 2004). Les

résultats du suivi de l'acidité de ’huile de soja conditionnée a 40°C sont illustrés dans la figure 06
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Figure 06 : Suivi de I’acidité (%) des échantillons au cours de la durée de stockage

L’analyse statistique montre une augmentation de I’acidité de 1’huile au cours du stockage, et ce
pour I’ensemble des échantillons étudiés. Cependant, une augmentation plus marquée est notée a
partir du 40eme jour de stockage.

Les résultats montrent que I'huile conditionnée dans les briques Tetra Pack remplies a
moiti¢ (TETRAm) enregistre 1’augmentation la plus importante d'acidité, atteignant une acidité de

de 0,31% au jour 70. En comparaison, les briques Tetra Pak remplies a plein (TETRAr) présentent
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une acidité légérement inférieure a 0,27% au jour 70. Le TETRAm n’est pas conforme a la norme
de I’entreprise qui est 0,3% maximum.

D'autre part, les échantillons conditionnés dans les bouteilles en PET (PETr et PETm)
affichent une acidité plus faible que les briques Tetra Pack pour tous les temps de stockage. Il
apparait clairement que, I’huile conditionnée en PET montre une augmentation importante de
I’acidité a seulement 60j de stockage, mais qui ne dépasse pas les 0,25%. Alors que I’huile
conditionnée dans I’emballage Tetra pack, montre une augmentation importante de ’acidité a partir
du 40eme jours de stockage, pour atteindre a la fin de la période de stockage (70eme jour) une
valeur de 0,27% et 0,32% pour Teta r et Tetra m, respectivement. Cela suggére une meilleure
conservation de I'huile dans les emballages en PET.

Les résultats mettent en évidence également, une oxydation plus marquée des huiles
conditionnées dans des emballage remplis a moitié, et ce pour les deux types d’emballages étudiés.

Analyse de ’influence du niveau de remplissage

En effet, En comparant les échantillons remplis a plein et a moitié pour chaque type
d'emballage, on constate que les emballages remplis a moiti¢ (PETm et TETRAm) présentent une
acidité plus élevée. Cela peut étre attribué a la présence d'une plus grande quantité d'air dans les

emballages partiellement remplis, favorisant 1'oxydation de 1'huile.

Makni et al. (2015) explique ce phénomeéne par I'hydrolyse des triglycérides favorisée par
I'humidité et I’oxygene menant a une augmentation de l'acidité, lors de leur étude sur une huile de
soja exposee a la lumiére du jour et conservée a température ambiante dans différents récipients
ayant la méme surface d'exposition a I'air, soit dans des bouteilles en verre transparent, soit en verre

opagque.

En conclusion, les résultats soulignent I'importance du choix de l'emballage et du niveau de
remplissage pour assurer une meilleure conservation de I'huile de soja. Les emballages en PET

remplis a plein semblent offrir la meilleure protection contre 1’oxydation de 1’huile.

1.3.Indice de peroxyde

Les résultats de la mesure de 1’indice de peroxyde sont présentés dans la figure 07.

L’analyse statistique montre une augmentation de I’indice de peroxyde de I’huile au cours du
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stockage, et ce pour I’ensemble des échantillons étudiés. Cependant, une augmentation plus

marquée est notée a partir du 40eme jour de stockage.

E évolution de l'indice de peroxyde des échantillons au cours de la durée de

= stockage
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Figure 07 : évolution de I'indice de peroxyde des échantillons au cours de la durée de stockage.

Les résultats de I’étude de I'indice de peroxyde au jour 0 est de 0,2 méq d’O2/kg pour I’huile
fraiche. Au cours des 30 premiers jours, I'indice de peroxyde augmente de maniére similaire pour

tous les échantillons, atteignant des valeurs comprises entre 2,5 méq d’O2/kg et 2,8 méq d’O2/kg.

Les échantillons conditionnés dans les bouteilles en PET (PETr et PETm) affichent un
indice de peroxyde faible par rapport aux briques Tetra Pack pour tous les temps de stockage.

L'huile conditionnée dans les briques Tetra Pack remplies a moitié (TETRAmM) enregistre
I’augmentation la plus importante, atteignant un IP de 74 méq d’O2/kg au jour 70, indiquant une
oxydation trés avancée. Pour un méme niveau de remplissage, I’huile conditionnée en PET
enregistre un IP tout aussi important (58,4 méq d’02/kg).

De ces résultats ressort I’impact du niveau de remplissage des contenants sur la stabilité des
huiles. 11 est cependant important de souligner que la norme d’entreprise en termes de valeur
maximale est de 10méq d’O2/kg, ce qui rend compte d’avantage du degrés d’oxydation des huiles

étudiées dans les conditions citées.

Les résultats suggerent que les emballages remplis a plein (PETr et TETRAr) offrent une

meilleure protection contre I'oxydation pour l'huile de soja que les emballages remplis & moitié
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(PETm et TETRAm). Cela est dii a la présence d'une plus grande quantité d'air dans les emballages

remplis a moitié, favorisant 'oxydation lipidique.

De plus, les briques Tetra Pak remplies a moiti¢ (TETRAm) semblent étre les plus sensibles
a l'oxydation, avec l'indice de peroxyde le plus élevé a partir du jour 40. Cela est li¢ a des
différences de perméabilité a 1'oxygene entre les matériaux d'emballage. Selon Marsh et Bugusu,
(2007) La perméabilité a I'air du PET se mesure par le taux de transmission de I'oxygene a travers
le matériau. Cette valeur indique la quantité d'oxygene qui peut passer a travers 1'emballage sur une

période donnée. Plus ce taux est €élevé, plus le PET laisse passer l'air et I'oxygene.

Une étude similaire sur ce point a été entreprise par Kucuk et Caner, (2005) , a démontré une
moindre stabilit¢é a I’oxydation de I’huile de tournesol conditionnée dans du polyéthyléne
téréphtalate (PET) avec un espace libre en comparaison a I’huile stockée dans le méme matériaux

d’emballage mais sans espace libre.

Conclusion partielle : il est recommandé d'utiliser des emballages opaques et étanches a
l'air pour prolonger la durée de conservation de I'huile de soja et favoriser u remplissage a ras des

contenants.

I.4.Indice d’iode
L'indice d'iode est un parameétre important qui indique le degré d'insaturation d'une huile.

Une valeur plus ¢€levée signifie une plus grande quantité d'acides gras insaturés (Anwar et al.,
2007). Dans cette étude, 1'indice d'iode initial de I'huile de soja était de 130 g d’1o/100g pour tous
les échantillons d’huile de soja (figure 08)

L’analyse statistique montre qu’il n’y a aucune différence significative entre les valeurs de

I’indice d’iode entre les échantillons.

Apres 70 jours de stockage a 40°C, I'indice d'iode a augmenté pour atteindre 131 gl»/100g,
indépendamment du type d'emballage ou du niveau de remplissage. Selon Srivastava et al., (2017),
une augmentation de 1’indice d’iode peut étre attribuée a 1’oxydation des acides gras insaturés au

cours du temps.
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Figure 08 : Indice d'iode des échantillons d’huile conditionnées en PET et en
Tetra pack stockée a 40°C.

Conclusion partielle

Les résultats suggerent que le type d’emballage (PET ou Tetra Pak) et le niveau de
remplissage n’ont pas eu d’impact majeur sur 1’évolution de I’indice d’iode au cours de la période

de stockage.

ILI.La chlorophylle

Les résultats de la figure 09 montrent que ni le type d'emballage (PET ou Tetra Pak), ni le
niveau de remplissage (plein ou moiti€) n'ont d'effet significatif sur I'évolution de la teneur en

chlorophylle dans 1'huile de soja stockée a 40°C pendant 70 jours

La valeur initiale de la teneur en chlorophylle de 0,04 ppm reste constante dans toutes les

conditions testées.

La faible teneur en chlorophylle des échantillons étudié¢ témoigne sur I’efficacité du procédé de
raffinage ; ce qui va garantir une durée de conservation plus longue. La stabilit¢ de la
chlorophylle dans I'huile de soja stockée a long terme a 40°C est liée a 'absence d'exposition a

la lumiére et a 1'oxygéne.
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Figure 09: évolution de la chlorophylle des échantillons au cours
de la durée de stockage

La chlorophylle est une molécule photosensible qui se dégrade rapidement en présence de
lumicere. De plus, les conditions anaérobies limitent 1'oxydation de la chlorophylle par les radicaux
libres. Ainsi, le stockage dans des emballages opaques permet de maintenir la teneur en

chlorophylle stable dans 1'huile de soja (Chen et Sun, 2023).

I1I. Test de stabilité oxydative (rancimat)

La période d'induction ou I'indice de stabilité oxydative est I'une des méthodes utilisées pour
évaluer la capacité d'une huile a résister a 1'oxydation a des températures élevées. (Tinnello ez al.,
2020). La stabilité de I’huile est proportionnelle au temps d’induction, plus le temps d’induction

est important, plus I’huile est stable (Li et al., 2018).

Les résultats de 1’é¢tude de la stabilité oxydative des échantillons d’huiles étudiées sont présentés

dans le tableau II.

Tableau II: Temps d’induction des huiles en heures TIR (test de stabilité¢ oxydative).

Echantillon PETr PETm TETRAr TETRAmM
TIR(h) 8,62 0,08 8,38 4,06
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Sachant que le temps d'induction (TIR) de 1'huile de soja fraiche est de 14,32 heures, ce qui
indique une bonne stabilité a I'oxydation initiale. En outre, le seuil minimal de stabilité a 'oxydation
pour l'entreprise Cevital est de 12 heures. Sur cette base, il ressort de 1’étude de la stabilité

oxydative des échantillons d’huiles, apres 70 jours de stockage a 40°C que :

Les échantillons d’huiles étudiées ont montré une réduction importante du temps d’induction en

comparaison a une huile fraiche.

v’ L'échantillon PETr a un TIR de 8,62 heures, soit une diminution de 40% par rapport a I'huile
fraiche.

v L'échantillon PETm a un TIR de seulement 0,08 heure, soit une chute de 99,4% par rapport
a l'huile fraiche. Cela indique une tres faible stabilité a 1'oxydation, sinon que I’huile
analysée a été déja au préalable oxydé.

v’ L'échantillon TETRAr a un TIR de 8,38 heures, soit une diminution de 41% par rapport a
'huile fraiche,

v L'échantillon TETRAm a un TIR de 4,06 heures, soit une baisse de 72% par rapport a 1'huile

fraiche

Les résultats montrent que le stockage a 40°C pendant 70 jours a fortement affecté la

stabilité a I'oxydation des échantillons, avec des réductions importantes du temps d'induction.

Il apparait clairement que les échantillons PETr et TETRAr ont mieux résisté a I'oxydation
que les échantillons PETm et TETRAm, ce qui indique que les échantillons PETm et TETRAm ne
seraient pas adaptés pour une utilisation a haute température en raison de leur faible stabilité a

l'oxydation.

La combinaison de la température €levée, de la durée de stockage prolongée et des parametres
physico-chimiques initiales de l'huile a entrainé une diminution significative de la stabilité

oxydative des échantillons, plus marquée pour certains d'entre eux.

L’étude publiée par Farhoosh et al., (2013), sur la stabilité¢ oxydative des huiles de soja, de
colza et d'olive soumises a des conditions de friture a 180°C pendant 8 heures a montré que le TIR
des huiles a diminu¢ de 8,7 heures a 2,1 heures, apres 4 heures de fritures, il n’est que 0,9 heures
(90%) de diminution apres 8 heures de fritures. En comparaison a ces résultats. Il est possible de

conclure que les huiles conditionnées a moitié dans le Tetra m et PET m présentent la méme stabilité
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oxydative qu’une huile soumise a 8h de friture, démontrant ainsi la mauvaise condition de stockage

des huilesr en emballage emplis a moitié.

Ces résultats soulignent I'impact majeur que peut avoir la température sur la stabilité des huiles
végétales, en particulier pour les bouteilles non remplies totalement. Ils mettent en évidence la
nécessité de bien contrdler les conditions de stockage et d'utilisation pour préserver la qualité de

['huile.

IV. Composition en Acides gras

La composition en acides gras (en %) de I’huile de soja a t=0 est présentée dans le tableau
N°. Au total, cinq acides gras ont été identifiés, incluant I'acide palmitique (C16:0), I'acide stéarique

(C18:0), I'acide oléique (C18:1), l'acide linoléique (C18:2) et I'acide linolénique (C18:3).

Tableau III : Composition en acides gras de 1’huile de sojas (%)

Acides gras Cl6:0 |[C18:0 |C18:1 |18:2 C18:3
% 10,76 3,97 24,36 54,6 6,82

L’acide gras majoritaire dans I’huile analysée est I’acide linoléique (C18:2), suivi de I’acide
oléique (C18:1), puis de ’acide palmitique (C16:0), les acides stéarique (C18:0) et linolenique
(C18:3) sont presents en faible quantité.

Le profil en acide gras a été¢ analysé pour les quatre échantillons d’huiles (tableau IV)

stockées a 40°C et conditionnées dans le PET et le tetra pack remplis et a moitié.

Tableau IV : Composition en acides gras des échantillons d’huiles (%)

Cl6:0 |[C18:0 |C18:1 |18:2 C18:3
PETr 10,72 4 24,17 54,31 6,77
PETm 10,60 4,02 24,42 53,55 6,47
TETRAr 10,69 4,02 24,28 54,23 6,74
TETRAm 10,60 4,05 24,3 53,64 6,42
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Les résultats montrent que le profil en acides gras est qualitativement et quantitativement
similaire pour les quatre échantillons, 1’acide linolénique est 1’acide gras majoritaire., ce résultat
n’est pas similiaire a celui publié par Park ef al. (2015), qui a démontré une modification du profil

en acides gras apres chauffage des huiles.

Il ressort de ces résultats, que le stockage de I’huile a 40°C n’affecte pas le profil en acides gras de
I’huile de soja quel que soit le type d’emballage utilisé. Ces résultats sont conformes a la

composition attendue de I'huile de soja, riche en acides gras insaturés.

En comparant les différents types d'emballages, on constate que les teneurs en acides gras
sont trés similaires, avec de légeres variations dues au taux de remplissage. Cependant, ces
variations restent faibles et ne semblent pas montrer d'impact significatif du type d'emballage ou
du niveau de remplissage sur la composition en acides gras de I'huile de soja a 40°C. Ce résultat ne
corrobore pas celui de Alamri et al. (2021) qui stipule que le choix de I’emballage est important

pour maintenir la composition en acides gras des huiles.

V. Test de migration

L'étude présentée dans la figure compare les spectres infrarouges (IR) de deux huiles de soja,
I'une conditionnée dans un emballage PET et I'autre dans un emballage Tetra Pak remplies a moitié,
aprés 70 jours de stockage dans une étuve a 40°C, et chaquelO jours des échantillons ont été
prélevés. L'objectif est d'analyser les modifications induites par le type d'emballage et les

conditions de stockage sur la composition chimique de I'huile de soja.
TO (noir) : Echantillon témoin d'huile de soja.

PETm F (rouge) : Huile de soja conditionnée dans un emballage PET, remplie & moitié et

conservée dans une étuve pendant 70 jours a 40°C.

TETRAmM F (blue) : Huile de soja conditionnée dans un emballage Tetra Pak, conservée
dans les mémes conditions que H PETm F.
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Figure 10 : les spectres infrarouges (IR) de deux huiles de soja, 1'une conditionnée dans un
emballage PET et l'autre dans un emballage Tetra Pak TP, apres 70 jours de stockage dans une

étuve a 40°C

= Zone 2800-3000 cm”-1 : Groupes C-H (aliphatique)
Les pics dans cette zone correspondent aux vibrations d'étirement des liaisons C-H dans les

chaines hydrocarbonées des acides gras.
TO : Montre les caractéristiques standard des liaisons C-H dans une huile de soja fraiche.

PETm F et TETRAmM F : Les différences dans I'intensité et la forme des pics indiquent des
modifications dans la structure des chaines hydrocarbures dues a I’oxydation ou a d'autres

réactions chimiques induites par les conditions de conservation.

= Zone 1700 cm”-1 : Groupes C=0 (ester)
Les pics dans cette zone sont associés aux vibrations d'étirement des liaisons C=0 des esters,

qui sont les principales liaisons dans les triglycérides.

TO : Un pic clair et net indiquant l'intégrité des triglycérides dans I’huile fraiche.
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PETm F et H TETRAmM F : La diminution de I’intensité ou le déplacement du pic suggerent
une hydrolyse ou oxydation partielle des triglycérides, ce qui est typique de l'altération des
huiles.
= Zone 1000-1300 cm”-1 : Groupes C-O (ester)
Les pics dans cette région sont attribués aux vibrations des liaisons C-O des esters.

TO : Caractéristiques standard des esters dans une huile fraiche.

PETm F et TETRAmM F : Les changements dans cette zone peuvent indiquer des

modifications structurales ou la formation de nouveaux composés oxydés.

= Zone 3400-3600 cm”-1 : Groupes O-H (acides gras libres ou produits
d'oxydation)

Un pic dans cette zone pourrait indiquer la présence de groupes hydroxyles résultant de
I'oxydation ou de I'hnydrolyse.

TO : Faible ou absence de pic, typique d'une huile non oxydée.

PETm F et TETRAmM F : Une augmentation de l'intensité dans cette zone indiquerait une

oxydation accrue, formation de peroxydes ou autres produits oxydés.

L'emballage PET semble montrer des altérations moins prononcées que le Tetra Pak, comme
indiqué par les variations moins importantes dans les zones 1700 cm”-1 et 3400-3600 cm”-1.
Cela peut étre di a la perméabilité différente de ces matériaux a I'oxygeéne et a la lumiére, ou le
PET semble offrir une meilleure protection contre I'oxydation dans cette étude particuliere.

Les résultats montrent que les deux types d'emballage permettent une dégradation
oxydative de I'huile de soja sous les conditions de I'étude, mais I'emballage PET semble offrir une
meilleure protection contre I'oxydation que le Tetra Pak.

Les changements spectroscopiques dans les zones caractéristiques des esters et des groupes
hydroxyles corroborent I'augmentation des produits oxydés et des acides gras libres, témoignant de
I'altération de la qualité de I'huile.

Pour minimiser la dégradation de I'huile de soja, le PET apparait comme un meilleur choix
d'emballage comparé au Tetra Pak dans cette etude, surtout pour des durées de stockage prolongées

et sous des conditions de température élevée.
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La figure montre deux spectres infrarouges (IR) en transmission (T%) en fonction du
nombre d'onde (K en cm™) pour le polyéthyléne téréphtalate (PET) a deux temps différents : To
(noir) et Tr (rouge). Ces spectres correspondent a des échantillons de PET ayant été conditionnés

dans des emballages remplis a moitié d'huile et vieillis dans une étuve a 40°C pendant 70 jours.
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Figure 11 : deux spectres infrarouges (IR) en transmission (T%) en fonction du nombre d'onde (K
en cm”-1) pour le polyéthyléne téréphtalate (PET) a deux temps différents

Analyse par région spectrale :
Région 3000-2800 cm* :
Un large pic intense est observé dans cette région pour les deux spectres, caractéristique des
liaisons C-H des alcanes et des aromatiques du PET.
La diminution de l'intensité du pic C-H a 2920 cm™ dans le spectre Tr (rouge) par rapport a To
(noir) est due a une dégradation des chaines aliphatiques du PET
Région 1700-1600 cm* :
Un pic intense est observé autour de 1715 cm™ pour les deux spectres, caractéristique des
liaisons C=0 des esters dans la structure du PET. La diminution de l'intensité du pic C=0 a
1715 cm™ dans le spectre Tr (rouge) due a une dégradation des esters du PET.
Région 1500-1400 cm :
Des pics d'absorption sont présents autour de 1510 cm™ et 1600 cm™ pour les deux spectres,

caractéristiques des liaisons C=C des noyaux aromatiques du PET.
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L'intensité des pics aromatiques est Iégerement plus élevée dans le spectre Tr (rouge) par rapport a

To (noir), indiquant une possible augmentation de la concentration des noyaux aromatiques.

Ces changements suggerent que le vieillissement du PET a 40°C pendant 70 jours entraine une
dégradation des chaines aliphatiques et des esters, ainsi qu'une formation accrue de noyaux
aromatiques. Ces modifications de la structure du PET pourraient affecter ses propriétés physiques

et mécaniques.

La figure n°8 montre les spectres infrarouges (IR) en transmission (T%) en fonction du
nombre d'ondes (K en cm™) pour le polyéthyléne (PE) & deux moments différents : PE To (noir) et
PE TF (rouge) représentent I'analyse du vieillissement du PE dans des emballages remplis a moitié

d'huile et vieillis dans une étuve a 40°C pendant 70 jours.
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Figure 12: les spectres infrarouges (IR) en transmission (T%) en fonction du nombre d'ondes (K

en cm”-1) pour le polyéthylene (PE) a deux moments différents

> Région 3000-2800 cm™ :
Un large pic intense est observé dans cette région pour les deux spectres, caractéristique des

liaisons C-H des alcanes du PE.
La diminution de l'intensité du pic C-H a 2920 cm”-1 dans le spectre TF (rouge) due a une

dégradation des chaines aliphatiques du PE.
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> Région 1465-1455cm™ :
Des pics d'absorption sont présents dans cette région pour les deux spectres, caractéristiques
des groupements méthylene (CH2) du PE.

L'augmentation de l'intensité des pics CH2 a 1465 et 1455 cm™ dans le spectre Tg (rouge) peut étre
due & une oxydation des chaines aliphatiques du PE, qui convertit les groupes méthyles (CH3) en

groupements méthyléne (CH2).

» Reégion 720-700 cm”-1 :

Un pic d'absorption est présent dans cette région pour les deux spectres, caractéristique des
groupements méthyles (CH3) du PE.
L'augmentation de l'intensité du pic CH3 a 720 cm™ dans le spectre Tr (rouge) due & une
fragmentation des chaines aliphatiques du PE, qui produit des groupements méthyles libres.
Conclusion partielle

L'analyse des spectres infrarouges du PE vieilli a 40°C pendant 70 jours met en évidence
des changements dans sa structure, suggérant une dégradation des chaines aliphatiques, une
oxydation et une fragmentation. Ces modifications de la structure du PE pourraient affecter ses
propriétés physiques et mécaniques. Des analyses complémentaires seraient nécessaires pour
confirmer ces observations et quantifier les changements de maniére précise.

Dans cette méme optique, Chaisupakitsin er al. (2017) ont réalisé une étude sur 3
échantillons de PET (remplie d’cau et boisson gazeuse) exposés au soleil pendant 8 mois. Il a été
observé, une augmentation des groupes hydroxyles au cours de la conservation, indiquant une
hydrolyse des liaisons ester du PET. Une augmentation des groupes carbonyles a également été
notée, corroborant la dégradation hydrolytique des esters du PET. L'augmentation des groupes
carbonyles indique que la structure chimique du PET subit des modifications significatives en
raison de I'exposition prolongée aux éléments extérieurs. Donc le PET subit une dégradation sous

I’effet de la chaleur et la lumiére.
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Conclusion

Ce travail a été mené dans le but d’évaluer I’impact des conditions de stockage, notamment
la température, le type d'emballage et le niveau de remplissage, sur les caractéristiques physico-
chimiques de I'huile de soja « Elio » stockée a 40°C. Le profile en acides gras, la stabilité oxydative

des huiles et la migration entre 1’emballage et I’huile.

Les résultats obtenus ont révélé plusieurs modifications dans la stabilit¢ des huiles
conditionnées. Celles-ci sont dues a 1’action combinée de la température €levée appliquée et de

I’oxygene présent dans les emballages. Le niveau d’altération des huiles augmente avec le temps.

Les températures €levées accéleérent le processus de dégradation de I'huile, entrainant une
augmentation de I'acidité, de l'indice de peroxyde et une altération des propriétés organoleptiques.
L'emballage joue également un role crucial dans la préservation de la qualité de I'huile. Les
emballages opaques et étanches a l'air ont permis de minimiser l'exposition a la lumiére et a

'oxygene, ralentissant ainsi I'oxydation.

En ce qui concerne le niveau de remplissage, les emballages remplis @ moitié ont présenté
une dégradation plus rapide par rapport aux emballages remplis completement. Cela s'explique par
la présence d'un volume d'air plus important dans les emballages a moitié pleins, favorisant

I'oxydation et la détérioration de I'huile.

Pour une meilleure perspective, il est pertinent d'examiner les effets des différentes
températures de stockage (réfrigération et chaleur) sur la stabilité¢ de 1'huile selon les divers types
d'emballages. Il est conseillé de conserver I'huile dans des emballages hermétiques et de les remplir
au maximum afin de minimiser l'espace d'air. Certains matériaux d'emballage peuvent réagir avec
lI'huile, provoquant des migrations de substances indésirables ou l'absorption d'ardmes. Par

conséquent, il est crucial d'étudier la compatibilité entre 1'emballage et le produit.

L'inclusion de sachets ou de films absorbant 1'oxygéne dans les emballages peut contribuer
a éliminer l'oxygene résiduel, prolongeant ainsi la durée de vie de l'huile. De plus, remplir les
emballages avec de 1'azote avant de les sceller peut évacuer l'oxygene et diminuer les risques
d'oxydation. Ces résultats pourraient étre pris comme point de départ pour développer un

emballage Bag in Box plus adapté pour I’huile raffinée.
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Annexe 01 : Présentation de I’Entreprise
e Historique :

L’entreprise SPA cevital est une industrie agroalimentaire d’une grande distribution. Créé en 1998
a Bejaia par son fondateur Issad Rebrab en étant le premier complexe privé agroalimentaire sur
tout le territoire algérien. Cette industrie a réussi a étre élu comme le leader du marché algérien

grace a la bonne qualité et la conformité de ses produits.
e Localisation géographique :

Le complexe Cevital est repéré a I’arriere port de Bejaia, a 3km Sud-Ouest de la ville. Sa situation

géographique lui attribue beaucoup d’avantages sur le plan économique.
v Unités de Cevital agro-alimentaires :

Cevital propose une large gamme de produits conforment a la norme ISO22000 et regroupe

plusieurs unités de production au niveau de Bejaia ville, El-Kseur et Tizi Ouzou :
Deux raffineries de sucre.

Une unité de sucre liquide.

Une unité osmose.

Une margarinerie.

Une unité d’inter-estérification.

Raffinerie d’huile (trois lignes de raffinage).

Une unité de conditionnement d’eau minérale (Tizi Ouzou).

Une unité de fabrication et de conditionnement de boissons rafraichissantes.

Une plasturgie a Sétif.
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Annexe 02 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en PET remplie a plein a jour 0
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Analysis Method
Last changad

LL

1a0 -

120 -
| 100 -|

| a0 +

| 40

T

I ~ —RIOT A, (EXTERNEZTO32024 2054-6327 15-18-11WET FLEIN.D}

Ind Volume i
C:\CHEM32\1\DﬁTR\EXTERNE\2193202! 2024-03=
1271072023 16:40:51 by djamila
C=\CHEMSZ\l\HSTHODS\CODLDOHN,H
2E/03/2024 08:27:43 by DJAMILA
[modifiaed after loading)
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Annexe 03 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en PET remplie a moiti¢ a jour 0

Da;;,?ifé C:WCHEM32%W1%\DATANENTERNES27032024 2024-03-27 15=19-11%FET MWOITIE.D

Sample Wama: PET

MOITIE

Acg.
Acg.

Cperator H
Instrument 3
Injection Date

Aog. Methed H
Last changed H
R~nalysis Method :
Last changed

i —Find A (EXTERNEZT052024 2024-03-27 15-19-11PET MOTMED]

DJAMILA

Sag. Line | 2
Instrument 1 Location : Wial 102
27/03/2024 16:494:22 Ing : 1

Inj “olume : 1 wl

C:NCHEM32%14DATAVEXTERNE27032024 2024-03-27 15-13-11\DJAMILAE.H
12,/10/2023 16:40:51 by djamila

< ACHEMI2N1SMETHODS N COOLOOWN - 1

SEFOIS2024 O08:27:43 by DIAMILA

{modified after loading)

i et =2 |
3 & i
a4 i IE |
] |' '
250 - | !!. !
5 _ | i '| = |
200 - . i‘!i % i
| I F |
| 1 | 1 1 1
| | .
i ] il f [
| | | [ L i
! 100 ] by |
e L gy
] 1 =+
] [




Annexe

Annexe 04 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en tetra Pak remplie a plein a jour 0

Data File C:\CHEM3ZZ\1\DATANZWEXTERNEN2TOIZ0Z4 2Z024-03-27 15=19=11%\TETRA PLELM.D
Sda}:;.:ic Wame: TETEA PLEIRN

Acg. Operator : DJAMILA Serj. Line ]
Bcg. Imstrument : Instrument 1 Location Wial 103
Injection Date r ZT/03/Z2024 18:07:48 Imj = 1
Imj Valume : 1 pl
Bcog. Method : CiNCHEM32AW1MADATAMEXTERNEAN2T032024 2024-03-27 15-10-11%0JAMILEE .M
Last changsd : 1271072023 16:40:51 by djamila

Bnalysis Methoed : CrWCHEMA2W1IAWMETHODS WCOOLOOWHN . 4
Last changed : 2BS03/52024 Q8:27:43 by DJAMILA

{mocified after loading)
— FIOT A, (EXTERNEVZTOSZ024 2024-03-27 15-16-TITETRA PLEIN D)
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Annexe 05 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en tetra Pak remplie a moiti¢ a jour 0

ata File S:NCHEMIZWINDATAMEMNTERHENZTO32024 2024-03-27 15-19-11%TETRA  MOITIE.D
S-a.in‘g.]'dﬂ‘ Hame: TETRA HMOITIE

Acg. Operator 3 DJIAMILA i Sag. Line 3 1
Acg. Instrument 3 Imstrument 1 Location @ Wial 104
Injecticon Date 3 2T/03/2024 19:31:12 Ind 1

Ind VWolume @ 1 pl
Pog. Method 1 CrZWCHEMEZW1IWDATAMENTERMEYZTOIZOZA Z0Z24-032-27 15-19-11%DJEMILELRE.IM
Last changed : LZ2/10/2023 16:40:51 by djamila
Analysis Metheod @ C: SWCHEM32%W1WHMETHODS Y COOL DN .
Last changed : ZESO352024 DB:27:43 by DIRMILA
{modified after loadiog)
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Annexe 06 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en PET remplie a plein a jour 70

JatgﬂFilg CiA\CHEM3Z2A\1\DATAMNEXTERNEL2T052024 AP 2024-05-27 16=20=56%FET

PL.D
jample Wame: PET PL
Acg. Operator : MOORAD Seq. Line : A
Acg. Instrument : Instrument 1 Location : Wial 144
Injecstion Date 3 ZTSO0S572024 Z0:32:45 Inj @ 1
Ing Velums @ 1 pl

Acog. Method
La=zt changed
Analysis Mathod
Last changed

1271072023 16:40:51 by djamila
C:%WCHEMZZ2W1WMETHODS Y COOLDOWH . 1
27/05/2024 10:11:15 by HMOURAD
{modified after loading)

FIDT A (EXTERMERTOS2024 AP 2024-05-27 16.20-66PET PLD)

A

180 -
180 -
140 -

120 -~

| 100

Annexe 07

rata—Eile, c: Z\CHEMIZAZ L WDATALNEXTERNELNZTO052024 AP 2024-05-2T7 16

7013

&
o

jample Mame: FET o]
Aog. Operator : MOORAD
Acg. Instrument : Instrumsnt 1

Injection Date

Acg. Method
Last changead
PAnalysis Mathod
Last changed

27/05,2024 21:56:24

C:WNCHEMIZNIAWDATAMEXNTERMENZTOS52024 AP 2024-05-27 16-20-S5e\DJAMILAE.HM

¢
&
T

e §3259

41542

— 33

- 51.843

: résultats de la CPG de I’huile conditionnée en PET remplie a moitié a jour 70

=20-SB\PET M.
Sag. Line =]
Location Vial 105 i
Ins 1
Inj Wolume 1 nl

C:WNCHEMIAZNINDATANEXNTERNENZTO52024 AF 2024-05-27 16-20-56%DJAMILAE .M

12/10/42023 16:40:51 by dijamila
C:NWOHEMIZW1WHMETHODS WCOOLEOWH . 1
ZFSO05/2024 10:11:15 by HMOURAD

(modified after loading)
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Annexe 08 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en tetra Pak remplie a plein a jour 70

ata File C:\CHEH32XLXDATA\EXTERNERETD52024 AP Z2024-05-27 16—20=-564TPK PL. D
ample Ham=: TFPEK PL

e ——— =

hog. Operator 3 MOUERRD Seq. Line : B
Asg. Instrument : Ipstrument 1 Lecaticn @ Wial 106
Injection Date . 2TAO0S552024 23:19:4B Inj : 1

Inj Volume : 1 ul

Acqg. Hethod
Last changed
Analysis Method
Last chamnged

C:ANCHEMIZN1A\DATANEXTERMEN2T0O52024 AP 2024-05-27 16-20=56\DJAMILAE . M
12/10/2023 16:40:51 by djamila

C:ACHEM32% 1 WHETHODSCOOLDOWH . 14

ZT/05/2024 10:11:15 by HMOUBRAD

(modified aftar loading)
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ata Filg C:WCHEMIZW1IADATA\EXTERMNEW2TOR2024 NP 2024-05=27 16-20=56%TPE M.D
ample Mame: TFEK M

= m———— -————— —_—

Aocg. Operator s MOURAD Seg. Line 7
ncg. Instrument @ Instrument 1 Location : Wial 107
Injection Date : ZE/05/2024 0D:z43:11 Ing = 1

Injy ¥Wolume : 1 pl

Rcg. Method
Last changed
Analysis Method
Last changed
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1241072023 16:40:51 by dijamila
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27/05/2024 10:11:15 by MOURRD

{modified after loading)
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Annexe 09 : résultats de la CPG de I’huile conditionnée en tetra Pak remplie a moitié a jour 70
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annexe 10 : résultats du test rancimat pour I’huile fraiche (jour 0)

Unit 1 Serial number 34132 Frinting date 06.06.2021 08:44:26
Block A Cell constant 1 Determination date 03.06.2021 16:48:54
Channel 1 User Administrator

01 D2z

Ech 1 huile soja

Induction time 14,32 h

14.32

pSlem

Annexe 11 : résultats du test rancimat pour I’huile conditionnée en PET remplie a plein (PETr)
apres 70 jours

Unit 1 Serial number 34132 Printing date 04.06.2024 14:38:28
Block B Cell constant 1 Determination date 03.06.2024 10:14:14
Channel 2 User Administrator

ID 1 ID2
Ech 2 Pet plein
Induction time 8,62h

a.62
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1
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Annexe 12 : résultats du test rancimat pour I’huile conditionnée en PET remplie a moiti¢ (PETm)

apres 70 jours

Unit 1
Block A
Channel 4

Serial number
Cell constant
User

ID 1

Ech 4

Induction time

34132

1

04.06.2024 14:40:16
03.06.2024 10:36:16

Printing date
Determination date

Administrator

ID 2
Pet moitié plein
0,08 h

120 —
110 —
100
a0 -
B0 -
70
80 —

pSiem

50
40
a0 -
20 -
10

o Ill]]llI.IlIlIJIl

\r
|
)

leog —73-«——

0,000 0,025 0,050

0,075

IIIIIIJII.JIlI.IIJII.IIIIlIJJIII.IJII.I

[l
I
0,125
4]

0,100 0,150 0,175 0,200 0,225

Annexe 13 : résultats du test rancimat pour I’huile conditionnée en tetra pak remplie a plein

(TETRAr) apres 70 jours

Unit 1
Block B
Channel 1

Serial number
Cell constant
User

ID 1
Ech 1
Induction time

34132

1

04.06.2024 14:39:43
03.06.2024 10:23:28

Printing date
Determination date

Administrator

D 2
Tetra pack plein
8.38h

50 -

45 -

40 —

35 —

30 -

pSiem

25 —

20 -

15

10 —

5 -

R L A L AR A R LR R

8.38
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Annexe 14 : résultats du test rancimat pour I’huile conditionnée en tetra pak remplie a moitié¢
(TETRAm) aprés 70 jours

Unit 1 Serial number 34132 Printing date 04.06.2024 14:39:08
Block B  Cell constant 1 Determination date 03.06.2024 10:14:15
Channel 3  User Administrator

D1 ID 2

Ech 3 Tétra pack a moitié

Induction time 4,06 h

4.06

psiem

Ll 1 |

I T
I I

5 ] 7 B g
h
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Résumé

Notre étude se concentre sur l'impact de trois facteurs principaux sur l'huile de soja : la
température de stockage (40°C), le type d'emballage (PET et Tetra Pak), et le niveau de remplissage
(plein et a moiti¢). Pour évaluer ces effets, nous avons réalisé¢ une série d'analyses physico-
chimiques approfondies : humidité, acidité, indice de peroxyde, couleur, indice d'iode,
chlorophylle, composition en acides gras (CPQG), test de stabilit¢ oxydative Rancimat, et
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR). Les résultats de notre étude ont révélé
une dégradation notable de I'huile de soja dans les échantillons conditionnés dans I'emballage Tetra
Pak par rapport au PET. Dans les échantillons d’huile en Tetra Pak a moiti¢ rempli, l'indice de
peroxyde a atteint 74 méq d’O2/kg, signe d'une oxydation avancée, aussi pour 'analyse FTIR qui
met en évidence une migration de substances provenant de 1'emballage Tetra Pak vers 1'huile, ce
qui semble étre un facteur qui contribue a cette dégradation accrue, le test de rancimat souligne
I'impact majeur que peuvent avoir les conditions de température sur la stabilité des huiles végétales,
en particulier pour les emballages non remplis.

Mot clés : huile de soja, emballage, dégradation, PET, Tetra Pack, analyses physicochimiques
Abstract

Our study focuses on the impact of three main factors on soybean oil: storage temperature
(40°C), type of packaging (PET and Tetra Pak), and fill level (full and half-full). To evaluate these
effects, we conducted a series of in-depth physicochemical analyses: moisture, acidity, peroxide
value, color, iodine value, chlorophyll, fatty acid composition (GC), Rancimat oxidative stability
test, and Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR). The results of our study revealed a
notable degradation of soybean oil in the samples packaged in Tetra Pak compared to PET.
Specifically, in the half-full Tetra Pak samples, the peroxide value reached 74 meq O2/kg,
indicating advanced oxidation. The FTIR analysis also highlighted a migration of substances from
the Tetra Pak packaging to the oil, which seems to be a contributing factor to this increased
degradation. The Rancimat test underlined the major impact that temperature conditions can have
on the stability of vegetable oils, particularly for partially filled bottles.

Keywords: soybean oil, packaging, degradation, PET, Tetra Pak, physicochemical analysis
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