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I ntroduction

Introduction

L'industrie utilise généralement des antioxydants synthétiques comme |'hydroxyanisole
butyle (BHA) et e butylhydroxytoluene (BHT) dans les graisses et les aliments gras afin de
prévenir |'oxydation des huiles. Depuis les années 1950, ces substances ont été largement
utilisées. Cependant, des recherches ont montré que le BHA et le BHT peuvent avoir des effets
néfastes sur la santé humaine, y compris une augmentation du risque de cancer (Chung et al.,
2004 ; Cuvdier et Maillart, 2012). Pour cette raison, il y a une forte demande d'aliments
naturels et une recherche accrue sur les antioxydants naturels (Biaco et uccella, 2000).

Les dattes sont consommeées depuis des milliers d'années, contiennent une grande
guantité de composants bioactifs. Les composes phénoliques ou polyphénols proviennent
principalement des plantes tel est le cas du palmier dattier notamment les noyaux de dattes
(Metoui et al., 2019). En raison de leurs effets bénéfiques sur la santé (anti-inflammatoires,
antiallergiques, antimicrobiens et antioxydants), les polyphénols suscitent de plus en plus un
intérét important. Ils peuvent également étre utiles dans la prévention et le traitement de
diverses maladies telles que le cancer, les maladies cardiovasculaires et neurologiques. Ces
substances bioactives sont également utilisées comme additifs dans I'industrie agroalimentaire
(Chiraet al., 2008 ; Alahyaneet al., 2019).

Plusieurs études cherchent a remplacer les antioxydants synthétiques par des
antioxydants naturels. Dans ce contexte notre éude vise & mélanger une huile riche en

antioxydants naturels avec une huile peu stable, en particulier I'huile de soja.

Notre éude réalisée en collaboration avec |e laboratoire de recherche et développement
de I'entreprise Cévital, avait pour objectif d'étudier I'effet de I'incorporation de I'huile extraite
des noyaux de datte sur la qualité de I'huile de table, en tant qu'antioxydant alternatif et de I’
incorporer dans I'huile de soja raffinée lors de la friture, pour une éventuelle protection de

I”huile végétale de la détérioration oxydative.
Pour cefaire notre travail est scindé en deux volets:

% La premiere partie, qui consiste a une synthese bibliographique. Elle englobe des
informations générales sur I'huile de soja et |"huile de noyaux de dattes mais aussi
I’ enrichissement des huiles végétales.

+»* Ladeuxiéme partie, plus expérimentale, comprend deux étapes :
» L’extraction de |’ huile de noyaux de dattes et sa caractérisation physico-chimique.
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» L’incorporation de I’ huile de noyaux de dattes dans une huile de table a savoir I’ huile

de sojaraffinée afin d’' é&udier sa stabilité oxydative au cours du processus de friture.
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l. Palmier dattier

.1 Généralités

Lavie dansles zones désertiques est rendue possible par le palmier dattier. Grace aleurs
effets toniques et |égérement laxatifs, les fruits sont un excellent aliment et constituent I'axe
principal de |'agriculture dans les régions désertiques et fournissent la principale ressource
financiére des oasiens (Boulbeau, 2010).

Le palmier dattier (Fig.1) porte le nom scientifigue Phoenix dactylifera L. (Tab.l). Le
nom provient du mot phénicien Phoenix, qui signifie dattier, et du terme grec dactylos, qui
signifie doigt, en référence alaforme du fruit (Djerbi, 1994)

b B - | "q
— == —=.  Fpcape
k|

- -

4ifan

i

Composition

Figure 1. Pamier dattier (Phoenix dactyliferaL.) et son fruit
Tableau | : Taxonomie du pamier dattier (Munier, 1973).

Groupe: Spadiciflore

Ordre Palméames

Familles Palmacées

sous familles Coryfoidés

Tribu Phoenicées

Genre Phoenix

Espéce Phoenix dactylifera L.

|.2 Noyau de datte

Le poids de la datte est compris entre 7 et 30 % du noyau. |l est constitué d'un albumen
blanc, dur et corné, entouré d'une enveloppe cellulosique (Espiard, 2002).
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[.2.1 Composition et utilisations

La composition et I’ utilisation des noyaux de dattes sont résumeés dans le schéma ci-apres :

Noyau de datte

Tégument
Albumen

Composition (%)
(Munier, 1973)

Utilisations du noyau de dattes

Eau : 6,46
Glucides: 62,51
Protides : 5,22
Lipides: 8,49
Cellulose: 16,20
Cendres: 1,12

Alimentation humaine
Préparation de boisson a base de noyau de datte torréfié (Rahman et al., 2007)
Préparation du pain (Almana et al., 1994).
Phar macologiques:

Activité antivirale et reconstitution des fonctions normal es des foi es empoi sonnés
(Jassm et Naji, 2007)

Alimentation de bétail :

Augmente le taux de croissance (Jassim et al., 2007)

Figure 2. Schémarécapitulatif de lacomposition et de |’ utilisation des noyaux de dattes

|.2.2 Huile de noyau de datte
Une couleur jaunétre pale et une odeur agréabl e caractérisent les huiles de graine de datte.

La présence importante de caroténoides explique cette couleur (L aghouiter et al., 2018).

Selon des études antérieures, |e noyau de dattes donne un rendement de 5 a12 % d’ huile

par rapport alamasse de la poudre des noyaux de dattes. L'analyse de la composition en acides

grasarevélé que I'huile de palmier dattier contient des quantités égales d'acides gras saturés et

insaturés (principalement monoinsaturés), avec une prédominance de |'acide oléique, suivi des

acides linoléiques (L aghouiter et al., 2018).

[.2.3. Méthode d’ extraction d’ huile
Il existe différentes méthodes utilisées pour I'extraction de |’ huile de noyaux de dattes, le

tableau suivant résume quel ques méthodes déja utilisées par différents auteurs (Tab.11).
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Tableau |1 : Tableau récapitulatif sur I'extraction de I'huile de noyaux de datte.

M éthodes Conditions d’ extraction Conclusion Références
d’ extraction
(Chloroforme, hexane) 4h | Le Rd (CHCI 3,CeH14) =5 %> qu’' avec (Ali et al.,
Soxhlet (propanol, méthanol) 4h solvants polaires (méthanol et propanol) 2015)
Extractions assistées par ultrasons et
Soxhlet Hexane, 8h micro-ondes ont permis de réduire le
temps d'extraction par rapport au
Soxhlet de 7h et 30min et le rendement
d'extraction par rapport alamacération
un taux de 0.70%
Hexane ,15¢g ,20°C,30 min Rd 6,18% (Ben Y oussef
Ultrasons Méthyltérahydrofurane Rd 4,74 et al., 2017)
(MeTHF),15g, RT, 30 min
MeTHF,15g, RT, 30 min
M acér ation Rd 4,04%
Micro-onde MeTHF,15g, 30 min Rd 4,47%
L’ extraction par ultrasons araccourci le | (Jadhav et
temps d'extraction par rapport au al., 2016)
Soxhlet Hexane,50 g,78°C,3h soxhlet,
la consommation d'énergie a é&é réduite
et le rendement a été plus éleve (8,5%)
M acér ation , hexane, 50g,RT, 3jours
Rd 4,22%
Ultrasons hexane,50g ,20°C ,45min Rd 8,5%,
le rendement en huile était trés faible (Ariset al.,
SC-CO2 5g, 40min, 70°C (Rd 3%) 2013)
La composition de I'huile indique la (Ali et al.,
Soxhlet Hexane, 120min présence d'acides gras saturés de faible 2015)
poids moléculaire.
méthanol 15 C, éthanol et Rd d'huile 9,78, 8, et 9,5 (Al-Sumri et
Soxhlet acétone, 4 H respectivement al., 2016)
SC-CO2 250 bar, 333k Rd d' huile 14%, Lapression et (Mehdi et al.,
I'interaction entre lapression et la 2019)

température ont augmenté le Rd

Rd: Rendement, SC-CO2 : Extraction par dioxyde de carbone supercritique

5
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Huilede soja

I1.1 Définition
L'huile de sojaest une huile végétal e extraite apartir des grains de soja. Elle se caractérise

par un aspect fluide et une couleur jaune plus ou moins fonce suivant la variété des graines et

les procédés d'extraction. L"huile de soja est principalement utilisée dans I’ aimentation, elle

est aussi recommandée pour les assaisonnements en raison de son profil nutritionnel riche
(Cossut et al., 2002).

I1.2 Composition

L'huile de soja se distingue par sa composition (Fig.3) extrémement riche en acides gras

polyinsaturés notamment en acide gras linoléque et linolénique, qui représentent entre 54 et 72
% des lipides totaux (L ecerf, 2011).

Saturafed fatty acids E
. AN e
" ; : : L e
" ol Sterols
‘ L ! ‘ =77 Mono-saturated fatty acids ‘. <—|
| . Squalene
Caconnt Linzerd  Soya Minor components

‘ Free fatty

Tocophera

(2-5%)

4 0
Poly-umsaturated laty acids N l‘im Cl:;llllpl}llﬂll!. (25-95%) ‘ Carotenoid
i ||gl}rmrlﬂ

A
L S e e el

e s . LI T

‘ Polyphent

Figure 3 : Les principaux composants des huiles (Achat et al., 2021)

1.3 Extraction d' huile

Les huiles végétales brutes sont produites au cours du procédé de trituration des graines

ol éagineuses. Cette opération, qui n'a que relativement peu évoluée depuis 60 ans, comporte

trois étapes principales (Fig.4) (Regiset al., 2016) :
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e

 Conditionnement
thermigue
4
Aplatissage
S
Cuissan
Extraction mécanique 4'
Pression
Filtration ]
Extraction Solvant
~ Extraction (solvant) |=

Figure4 : Opérations unitaires du procédé de trituration (Regis et al., 2016)

Les huiles brutes de pression et d’ extraction sont ensuite mélangées puis raffinées afin de
fournir aux consommateurs une huile de qualité, exempte d’'impuretés et de contaminants, et
qui réponde aux exigences réglementaires. Le raffinage chimique des huiles comporte
plusieursétapes (Fig.5),
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i Auxiliaires principal de i Huile brute Constituants a
: fabrication : éliminer
SRR § e !
s '___,_ l v
1: H;PO,, Af:ide Vo i Démucilagination -~ - Phospholipides
' phosphorique |
I
! -
e s : l Acide gras, Phospholipides,
| NaOH Soude : - H ;PO; Métaux, Certaines
| e > Neutralisation : o :
i ; “ pigments Produits d’oxydation,
R R — " Lavage séchage _— Savon, Phospholipides
b e eni a gl . sons vide
! “1: “““ e ] Pigments coloré, Traces de savon,
! SHeROMYoLs bemmemee > Décoloration .~ —--»| Phospholipides résiduels, Produits
L b L ; -— d’oxydation polaires, Cires
l végetale
Filtration
Vapeur séche sous vide & | Désodorisation de

Flaveurs, Peroxydes,

1
! o Sr v s by
E haute température E- bhulle deﬂ/ Contaminants

Huile raffine

i

Figure5 : Diagramme des étapes de raffinage de |” huile de soja (Pages et al., 2010)
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I1.4 Enrichissement des huiles

Quelques huiles végétales industrielles utilisées pour la friture ont é&é enrichies par

d'autres huiles (Tab.l11), pour ralentir la réaction d'oxydation des acides gras constituants ces

huiles.
Tableau |1 : Tableau récapitulatif de divers mélanges d'huiles naturelles avec I" huile de soja
Matrice Huile Méthode RésultatsRancimat | Référence
Typed'huile | d’enrichissement | d’enrichissement
e Sésame 71% huile de| TIR de cette
Huile de soja+ tournesol+ 27% | enrichissement=11,73h | (Ayouaz
Huile de huile de sojat+2% | TIR(tournesol et al.,
tournesol Huiledesésame | +soja)=12.17h 2022)
e Amande Constitution de 6 e TIR amande
e Lentisque | huiles =13,12h
e Nigele recombinées avec e TIR
e Cacahuete | !€s proportions de lentisque=26,83h (Benbouri
Huile de soja e Sésame 70% de I"huile de e TIR che al.,
e Sauvagine soja et 30% de Nigelle=16,04h ,2022)
(Olive) I"huile o TIRcacohuee=9h
d’ enrichissement e TIR
sesame=15.70h
e TIR
Sawvagine=8,87h
e TIRgja=15h

TIR : C est letemps d'induction au Rancimat (présenté en heure)
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[11. Altération des huilesau coursdelafriture

[11.1 Définition et type defriture

La friture est un processus de cuisson des aliments qui est tres frequemment utilisé en

restauration commerciale et en ménage, latempérature de friture varie entre 160 a 180°C, elle

permet de créer une crodte unique en couleur et saveur (Dana et al., 2001).

- Lestypes de fritures sont résumeés dans |e schéma ci-dessous :

Typede
friture

Friture profonde:

L’ aliment est immergé dans de
I'huile chaude a T>180°C.
(Nayak et al., 2016).

Fritureplate:

Utilisation d'une quantité réduite
d'huile a 140°C >T<160°C.
(Combeet al., 2015).

Figure 6 : Récapitulatif destypes de fritures

[11.2 Réactionsd’altération des huilesdefriture

Les principales réactions de dégradation que subissent les huiles lors du traitement

thermique sont I'oxydation et I'nydrolyse, qui sont suivies de réactions de polymeérisation,

d'isomérisation et de cyclisation. Ces réactions sont resumeées dans les figures 07 et 08 :
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Produits primaires
hydroperoxydes

v

Produits secondaires
volatils et non volatils

Lipides insaturés (RH)

I"-. Métaux Amorcage
ROOH / \ /
\ Propagation
/ R00°
Terminaison
Métaux »
Chaleur Especes

non radicalaires

o

Figure 7 : Représentation schématique du mécanisme réactionnel de I’ auto-oxydation

des lipides (Villiére et Genot, 2006).

;s O
'—O;Z—IC%—R e O H
‘o 0 0
'—O—E—R + HO —O—IC'-—R + }-O—é—R
O O
—0—-C—R —0-C—R
Triglyceride diglyceride  Fatty acid

Figure 8 : L'hydrolyse destriglycérides (Nayak et al., 2016).

[11.2.1 Réactions d’ altération secondaires des huilesdefriture

Polymérisation, isomérisation et cyclisation, ces réactions sont générees par les acides
gras insaturés oxydés ou non, par déplacements des doubl es liai sons des acides gras conjugués
ou trans (Combe et Rossignol-Castera, 2010). La viscosité de I'huile est augmentée par

I'ensembl e des composés polymérisés présents dans le bain d'huile (Santos et al., 2005).

11
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[11.2.2 Produitsformésau coursdelafriture

Le tableau suivant présente des produits complexes et indésirables produits par les réactions

d'oxydation et d'hydrolyse:

Tableau |V : Tableau de synthése des composés formés lors de la friture.

Composeés volatils

Composéstrans

Composeé
acrylamide

Composeés polaires

Lamajoritéissue de
I’ oxydation des acides
linoléque et oléique, AGI
(Genot, 2006).
Principalementd’ aldéhydes
(Katragadda et al .,
2010).

Les huiles insaturées
subi ssent

un changement de
position des doubles
liaisons qui passent
de la conformation
cisatrans.

Laformation de
I"acrylamide a
lieu au cours de
laréaction de
Maillard
(Mottram et al.,
2002).

C'est lafraction des
nouveaLix COMpOosEs
indésirables non-volatils
accumulés dans |’ huile
(Juarez et al., 2011). La
limite maximale des
composeés polaires est de
25a27%
(Debnath et al., 2012).

AGI : Acide grasinsaturés

12




Partie expérimentale



Matéeriels et methodes



Matériel et méthodes

|. Matériel et méthodes
|.1 Présentation du sujet

La transformation des dattes en aliments (géteaux, miel, farine, jus, confiture) et en
cosmétiques génere un taux éevé de déchets rgjetés dans la nature par les industriels, ce qui
nous a poussé a réfléchir a leur vaorisation, en particulier les noyaux de dattes qui sont
largement utilisés dans I'alimentation animale mais peu dans I'alimentation humaine. En
raison de sa richesse en antioxydants, I'huile des noyaux de dattes est fortement recommandée
comme source d'antioxydants naturels : caroténoides, tocophérols, stérols et polyphénols
(Besbes et al., 2007). En plus de leur forte activité antioxydante, ils ne présentent aucun

risque pour la santé humaine par rapport aux antioxydants synthétiques (BHA et BHT).

|.2 Matériel végétal
[.2.1 Noyaux de dattes

Les noyaux de datte ayant servi al’ étude (Fig.9) sont des noyaux de dattes de la variété
Deglat Nour du pamier dattier localisé au sud-est Algérien de lawilaya de Biskra. Aprés
dénoyautage les noyaux ont été séchés a 50 °C dans une étuve, pendant quarante-huit heure.
Ces derniers sont broyés al’ aide d' un broyeur électrique afin d’ obtenir une poudre a
différentes granulométries, la poudre obtenue a été tamisée puis conservée au réfrigérateur (4
°C) dans |’ attente d’ étre anal ysée.

" Noyaux de dattes %L Deglet
e Nour

"-‘ ‘I..J

[

| Séchage
L

A N

y N

.

Noyaux
Broyage

Tamisage ‘ Poudre de noyaux de
\ dattes

Figure 9 : Préparation des noyaux de dattes
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|.2.2 Huile de soja

Pour cette éude nous avons opté pour I’ utilisation de |” huile de soja raffinée au niveau
de I’organisme d’ accueil Cevital, ce choix est base sur la composition de cette huile en acide
gras polyinsaturés, ains que sa richesse en acide lino-Iénique (18 :3 n-3) et de I'acide
linoléique (18 :2 n-2).

.3 Méthodes d’ analyses
L’ensemble du travail réalisé sur I’huile de noyaux de dattes est subdivisé en deux

parties principales :

a L’ extraction de |’ huile de noyaux de dattes et leur caractérisation physico-chimique.
b- L’incorporation de I’ huile de noyaux de dattes dans une huile de table de friture pour
étudier sa stabilité oxydative.

|.3.1. Extraction de |’ huile végétale

L’huile de noyaux de dattes utilisée dans notre travail est obtenue par pression a froid
(Fig.10).

e
e"% B

Figure 10 : Presseal’huile
L’ huile de noyaux de dattes utilisée dans notre travail est obtenue par pressage a froid
de noyaux de dattes &’ aide d’ une presse a vis, au niveau d’ une entreprise de fabrication des
produits parapharmaceutiques (Esy-life med) située danslawilaya de B§aia

[.3.2. Extraction des polyphénolsdes huiles:
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Les extraits phénoliques d'huile ont été obtenus (Fig.11) selon la procédure décrite par
Achat et al. (2012). Ainsi, 10 g d'huiles ont éé mélangés avec de I'hexane (1 :1, V/V) et
extraits avec du méthanol (60%, 1 :1, v/v) trois fois. Les extraits ont été combinés, lavés a

I'hexane. Les extraits méthanoliques ont été conservés a4 °C pour les analyses.

10 g d'echantillion dans 10 ml d’hexane
T

Extraction des polyphénols avec du méthanol (60%), 3 fois

O

Mélanger apres centrifuger en (4500 tours /10 min)
<z

Récupérer la phase hexanique ( phase apolaire )et on refait la 2éme extraction avec méthanol ‘
(60%,1:1, VIV)

O

Les extraits méthanolique ont ét€ combinés et filtrés avec ( 0,4um)

Vi

Les extractions sont conserveés au frais dans des flacons étanches a la lumiére

T
Stockage du filtrat ( phase polaire) a -18°C

Figure 11 : Protocole d’ extraction liquide-liquide des polyphénols des huiles végétales.

1.3.2.1 Teneur en composés phénoliques totaux

La quantité de composés phénoliques totaux (TPC) dans les extraits a été déterminée a
I'aide de la méhode de Folin-Ciocalteu (Singleton et Rossi, 1965). Les oxydations des
composes phénoliques avec ce réactif comprennent une réaction avec le mélange d'acides
HaPW1204 et HaPM 012040 en milieu alcalin. Lors de cette réaction, un mélange d'oxydes
bleus se forme (Ribereau-Gayon, 1982). Le dosage des polyphénols totaux (Fig.12), est
réalisé selon la méthode décrite par Juntachot et al. (2006).
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une quantité I’extrait ( 0,5ml) +( 2 ,5ml) de réactif de Folin Ciocalteu’s }

T

Mélanger au vortex ( 3min) ]

[ Ajouter 1 ml de carbonate de sodium (7,5%) (Na2CO3+5 ml d’eau distillé) ]

I 1

~

[ Lecture a 756nm aprés 2h d’incubation a température ambiante a I’obscurité l

Figure 12 : Protocol e de dosage des polyphénol s totaux

- La teneur en composeés phénoliques est déterminée en se référant a la courbe

d’ étalonnage obtenue avec I’ acide gallique (EAG) par 100g d’ échantillon (Annexe 1).

1.3.2.2 Teneur en flavonoides totaux
La teneur en flavonoides totaux (TFC) a été déterminée selon la méthode de

colorimétrie la plus utilisée (Fig.13), basée sur la formation de complexes aluminium-

flavonoides (Ribér eau-Gayon, 1968).

[ 1ml d’extraits ajouté 300ul de nitrate de sodium(5%)

VA

‘ Aprés Smin d’agitation , on ajoute 300 ul de chlorure d’aluminium(10%)
~~
[ Aprés 6min d’agitation 2ml de la soude (1M) sont ajoutés

~~

‘ Lecture de 1’absorbance a 430nm Aprés 15min a I’obscurité a température ambiante

Figure 13 : Protocole de dosage des flavonoides
- La quantité des flavonoides dans les extrais est exprimée en se référant a la courbe

d’ étalonnage standard préparée avec de la Quercétine (Annexe 2).
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|.4. Evaluation del’activité antioxydante des huiles
|.4.1. Test DPPH®

Le DPPH® est un radical libre stable de couleur pourpre en solution, il a une
absorbance caractéristique entre 512 et 517 nm, cette couleur apparait rapidement lorsgue le
DPPH est réduit en diphénylpicryl hydrazine par un composé ayant des propriétés anti-
radicalaires, ce qui entraine une décoloration. L'intensité de la couleur est proportionnelle ala
capacité des antioxydants présents dans I'environnement a donner des protons (Sanchez-
Moreno, 2002). Laréaction peut étre résumée par |'équation suivante :

DPPH® + (AH) — »DPPH-H+ (A) n

Ou :(AH) représente un composé capable de céder de I'hydrogene au radical DPPH (violet)
pour le transformer en hydrazine de diphénylpicryle (jaune) (Sanchez-M or eno, 2002).

- L’ effet des extraits sur le radical 2,2-diphenyl -1-picrylhydrazyl (DPPH), a été mesurée en
utilisant la méthode de Sacan et Y anardag (2010) avec quelque modification (Fig.14)

1ml d'extrait + 2 ml DPPH (6.10°5 M)

U

Lecture d'absorbance a 517 nm apres 15min diincubation
al'obscurité a température ambiante

Figure 14 : Protocole DPPH

- Les résultats d'inhibition de radical DPPH sont exprimés en pourcentage selon la

formule Suivante:

_____________________________________________

Abscont: absorbance de témoin.
Abscont: absorbance d’ extrait

Le pouvoir inhibiteur est exprimé en se référant a la courbe d’ étalonnage standard préparée

avec |” acide ascorbique (Annexe 3).

|.5. Caractérisation physico-chimique des huiles

|.5.1. Déter mination del'acidité
(1SO 660 Deuxiéme édition 15-05-1996)
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> Définition

L'acidité est le pourcentage d'acide gras libre dans la matiéere grasse (huile), elle est exprimée
en pourcentage d'acide oléque.

> Principe

En premier lieu ¢’ est la neutralisation de la solution qui peut présenter un caractere acide. En
deuxieme lieu ¢’ est la neutralisation uniquement des acides gras libres (AGL) par une solution
de NaOH a chaud en présence de phénolphtaléine. Ces derniers se caractérisent par le virage

de lacouleur.
> M ode opératoire

Préparer dans un Erlenmeyer une solution de 75 ml d'alcool neutralisé (éthanol + quelques
gouttes de phénolphtaléine qui est un indicateur coloré, titrer le NaOH jusqu'a apparition
d'une coloration rose). Ajouter 10g de I'huile a analyser, qu'on fait dissoudre en portant sur
une plague chauffante, puis procéder a un deuxieme titrage des AGL par NaOH a 0.1N
jusqu'a apparition de la couleur rose persistante (10 secondes) et noter la chute de la burette.

> Expression desrésultats:

Aciditée% =M x N x V/p x 10.

M : masse molaire d'acide oléque = 282g/moal
N : normalité de NaOH a0.1N

P: poids delaprise d'essai.

V : volume de NaOH utilisé pour letitrage.

Donc on aura:

Acidité % =0,282 x V
Indiced'acidité = acidité (%) x 2

[.5.2. Détermination del'indice de peroxydes
(1SO 3960 Quatriéme édition 2007)

> Définition

C'est la quantité de produit présente dans I'échantillon exprimée en milliéquivalent gramme

d'oxygene actif par kilogramme de corps gras oxydant I'iodure de potassium.

> Principe

18
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Consiste a un traitement d'une quantité d'huile en solution dans l'acide acétique et le
chloroforme par une solution d'iodure de potassium (K1), le titrage d'iode libéré se fait par une
solution de thiosulfate de sodium en présence d'empois d'amidon comme indicateur coloré,

salon laréaction suivante :

1> + 2 Na 25203 » 2Nal + Na 2S 40s.

> M ode opératoire

Peser 59 d'huile a 0.01g pres dans un erlenmeyer, gouter 12ml de chloroforme et 18ml
d'acide acétique puis incorporer a cette solution 1ml diodure de potassium (Kl). Agiter la
solution et mettre al'abri de lalumiére pendant une minute puis ajouter 75ml d'eau distillée et
agiter vigoureusement en présence d'empois d'amidon. Titrer avec le thiosulfate de sodium
(NaS03) a0,01N et parallelement effectuer un ablanc (sans huile) jusgu'a décol oration

totale de la solution.
> Expression desrésultats

L'indice de peroxyde est donné par larelation suivante :

Ip (mégg O2/kg MG) =N x (V1-Vo) x 1000/P

Ou: Ip : indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent gramme d'oxygene actif par
kilogramme matiere grasse.

Vo : volume de la solution de thiosulfate de sodium pour I'essai a blanc en ml.

V1 : volume de thiosulfate de sodium utilisé en ml.

N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium 0,01N.

P: prise d'essai en gramme.

|.5.3. Déermination del'indice d'iode
(1SO 3961 Troisieme édition 01-06-1996)
> Définition
L'indice d'iode est le nombre en gramme d'iode fixé par 100g de corps gras.
> Principe

Cette réaction d'addition est utilisée pour déterminer qualitativement I'instauration des corps

gras.

> Mode opératoire
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Introduire la prise d'essai exactement pesée dans un flacon de 300 a 500ml bouché a I'émeri
préalablement lavé et séché, faire dissoudre dans 15ml de tétrachlorure de carbone, puis
gjouter 25ml de réactif de Wijs, agiter |égérement et placer le flacon al'obscurité pendant une
heure. Au bout de ce temps gjouter 20ml diodure de potassium a 10% avec 150 ml d'eau,
enfin agiter et titrer I'iode libéré avec le thiosulfate de sodium a 0,1N en présence de quelques

gouttes d'empois d'amidon. Faire en paralée un essai a blanc dans les mémes conditions.

> Expression desrésultats

Id =N (V2-V) x 12,69/P

Tel que: Id: Indicediode.

VO : Volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I'essai a blanc en ml.

V : Volume de thiosulfate de sodium utilisé pour titrer I'exces d'iode en mi.

N : Normalité de thiosulfate de sodium.

12,69 : Masse d'iode correspondant a 1ml de thiosulfate de sodium pour 100g de corps gras.

|.5.4. Indice deréfraction
(1SO 6320 Quatrieme édition 15-03-2000)
> Définition
On entend par indice de réfraction d'une substance le rapport entre la vitesse d'une lumiére de

longueur d'onde déterminée dans l'air et la vitesse de cette méme lumiere dans cette

substance.

> Principe

Mesurer a 40°C a l'aide d'un réfractomeétre approprié l'indice de réfraction de la matiére
grasse.

> Mode opératoire

Filtrer sur papier filtre une quantité d'huile a analyser disposer quelques gouttes entre prisme
d'un réfractometre (Fig.14) de facon a remplir complétement |'espace entre ces prismes,
attendre quelques minutes pour permettre a la matiere grasse d'atteindre la température des

prismes. Effectuer la mesure.
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Figure 15: Réfractometre

> Expression desrésultats

Nt b=N'p +0,00035 (t-t')

Ou:

t'=40°C.

t : température de |'échantillon pendant I'analyse.

Np: indice de réfraction alatempératuret.

0,00035 : lavariation de I'indice de réfraction des triglycérides par degré au voisinage 40°C.

|.5.5. Détermination de la couleur des huiles
(1SO 15305 premiére édition 15-09-1998)
> Définition
La mesure de la couleur de I'huile se fait par I'utilisation d'un « calorimétre Lovibond » qui est
compose de deux séries de verres de couleur jaune et rouge.
> Principe

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

> Mode opératoire

On verse |'échantillon a analyser dans une cellule de (5 pouces et 1/4) (Fig.15) puis on
détermine la couleur en faisant la comparaison avec les lames de la cellule standard.
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Figure 16: Lovibond
> Expression desrésultats

Les valeurs de la couleur sont données comme suit : X3, Yr. OU :

J: lacouleur jaune.
R : lacouleur rouge.
X, Y : lesvaleurs déterminées par Lovibond.

|.5.6. Déter mination des Chlorophylles

(AOCS CC 13d-55)
> Définition
Cette méthode est basée sur une quantification par spectrophotométrie, elle est applicable aux
huiles neutralisées et blanchies, mais ne I'est pas aux huiles hydrogénées, désodorisées ainsi
gu'aux produitsfinis.
> M ode opératoire

On filtre soigneusement ['échantillon d'huile. A I'aide d'un spectrophotométre (Fig.16), on
effectue aux longueurs d'ondes 630, 670 et 710nm les mesures de |'absorbance de |'échantillon
dans une cuve de 1cm d'épaisseur, par rapport a une cuve témoin remplie de tétrachlorure de
carbone (CCly).

Figure 17 : Spectrométre
> Expression desrésultats
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Les chlorophylles en partie par million (ppm) sont données par larelation suivante :

Chlorophylles (ppm) = [As7o (Assot+ A710)/2]/0,1086 X L

Telsque:
A : I'absorbance alalongueur d'onde indiquée.

L : L'épaisseur delacuve (1 Cm).
K : coefficient d'extinction de la chlorophylle dans I'huile (K~ 0.1086)

[.5.7. Analyse de I'absor bance spécifique aux rayonnements UV (Dienes
conj ugués)
(NF EN 1SO 3656)

> Définition et Principe:

Elle est fondée sur le fait que les hydro peroxydes absorbent a 232 nm. Les produits non
volatils de décomposition des hydro peroxydes sont représentés essentiellement par des
«acides oxydes ». Ces derniers sont essentiellement des cétones insaturées absorbant a
270nm.

> Expression desrésultats:

L'extinction spécifique a une longueur d'onde A est donnée par la relation suivante :
Eiem (A)= A4/CD

Eiem : I'extinction spécifique alalongueur d'onde 2.

A : Densité optique a la longueur d'onde A.
D (cm) : Epaisseur de la cuve.

C (g/l) : Concentration de la solution.
|.5.8 Détermination du profil en acidesgras par CPG
(1SO 5508, 2000)

Le profil en acides gras est détermine gras chromatographie en phase gazeuse de série
9000 GC avec détecteur aionisation de flamme (F.)

» Principe

Consiste a la transformation chimique des acides gras en esters méthyliques afin d'abaisser
leurs températures d'ébullition et d'obtenir des dérives thermostables et volatils, une fois

rendus volatils, les différents composants de |'échantillon vont étre emportés par le gaz
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vecteur (hélium, hydrogéne) a travers la colonne et se séparent les uns des autres en fonction
de leur effinité avec la phase stationnaire qui provoque un phénomene de rétention
chromatographique avec les différents composes (appelés solutés). Plus le compose a
d'affinité avec la phase stationnaire, plus il mettra de temps a sortir de la colonne (temps de
rétention), a la sortie de la colonne, les composes rencontrent un élément essentiel qui est
appel é détecteur qui évalue en continu la quantité de chacun des constituants séparés et envoie
un signal éectronique vers un enregistreur (sorte d'imprimante) qui dessinera les courbes de

chague pic en fonction de leur intensité.

» Modeopératoire

Les analyses d'acides gras dans I'huile de noyaux de dattes ont été effectuées dans un
chromatographe GC-3800 (VARIAN) équipé d'un injecteur avec/sans division et d'un
détecteur FID al'aide d'une colonne capillaire (0,25 mm de diamétre interne x 50 m, épaisseur
de film 0,25 pum). La température initiale de la colonne a été maintenue constante a 485 K,
pendant 40 min puis programmée a 523 K a une vitesse de 288 K/min. La température a été
maintenue a 523 K pendant 10,68 min, I'hélium a été utilisé comme gaz porteur avec un débit
de 1,2 mL/min et les analyses ont été réalisées avec un injecteur et température du détecteur
de 523 K et injection de 1 uL divisée avec divis¢ 1:100. Cependant, l'analyse de la teneur en
acides gras nécessite leur conversion dans leurs esters méthyliques d'acides gras. Pour cette
raison et avant d'effectuer les analyses passe par GC ; 100 pL d'huile-TBME (tert butylméthyl
¢ther) 1'échantillon d'huile a été ajouté a 50 pL de méthanol-TMSH (hydroxyde de
triméthylsulfonium), et aprés agitation, 1 uL de la solution a été injecté dans la colonne de

chromatographie (Chemie & Oldenbourg, 1983). (Annexe 4)

[.5.9. Analyse destocophérols

La teneur totale en tocophérols a éé quantifiée par la méthode colorimétrique
d Emmerie-Engel décrite par de Wong et al. (1988) :

1 ml de solutions d'échantillons diluées a été mélangé avec 1 ml d'orthophénantroline,
0,4 % et 0,5 ml de FeCl3 (éthanol) solution 0,12 %). Le mélange est incubé dans |'obscurité
pendant 3 minutes et la couleur rouge-orange formée est mesurée au spectrophotomeétre
Shimadzu UV/VIS-1800 a 510 nm. L'a-tocophérol a été utilis€ comme étalon pour
I'étalonnage courbe. Les résultats sont exprimés en mg d'équivalent a-tocophérol par gramme

d'huile (mg a-TE/g d'huile).
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Les composeés de tocophérols ont été quantifiés par HPLC al'aide d'un appareil

Adgilent 1290 Infinity équipé d'un systéme de mesure de I'numidité.

Pompe quaternaire modéle 1260, un échantillon de liquide automatique et un détecteur
fluorimétrique (FLD 1260). Le détecteur a éé fixé a 295 nm pour la longueur d'onde
d'excitation et a 330 nm pour lalongueur d'onde d'émission. La colonne de séparation était un
SI60 (250 mm x 4,6 mm de diametre intérieur, 5 um, Lichrosorb, Merck KGa A Darmstadt,
Allemagne). La phase mobile était n-hexane/isopropanol, 99/1, v/v, en mode isocratique, avec
un débit fixé a 1 mL/min, pendant 20 min. Colonne a été réglé a 25°C. Etalon commercial (o-
tocophérol) et mélange (a, B, y et 6- tocophérol) ont été co-injectés avec des échantillons pour

I'identification des isomeres de tocophérol

|.6. Test de stabilité oxydative (Rancimat 743)
(1SO 6886, 2006)

> Définition
Cetest est tres utilisé dans les cahiers de charges pour évaluer |a stabilité oxydative des

matieres grasses. La spécification de Temps d'Induction au test Rancimat (TIR), exprimeé en
heures correspond au temps pendant lequel la matiére grasse a résisté a un stress oxydatif.

> Principe du test de Rancimat

Le principe du test consiste a vieillir prématurément les matieres grasses par
décomposition thermique a une température spécifiée. Elle se fait généradement a une
température comprise entre 90°C et 120°C, sous un bullage intensif d'air. Les acides
organiques produits de dégradation sont entrainés par un courant d'air et recueillis dans une
fiole contenant de I'eau distillée, dans laquelle est immergée une éectrode de mesure de la
conductivité. Le temps est déterminé par conductimétrie et correspond au TIR (temps

d'induction au test de Rancimat).

Le test de Rancimat offre |'avantage de suivre plusieurs échantillons en paralléle, avec
des durées d'analyse réduites et de déterminer automatiquement la stabilité a I'oxydation des
huiles et des graisses, sans |'utilisation de réactifs nuisibles a I'environnement et sans titrages
fastidieux, que ce soit dans des échantillons huileux ou graisseux. Cependant, ce test est peu
représentatif des conditions normales de stockage. Aussi, faut-il interpréter les résultats de ce
test avec précaution ; ils doivent surtout étre utilisés en vue de comparer les stabilités
oxydatives des matiéres grasses entre elles (Rahmani, 2007). (Annexe 5)
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> Mode opératoire

Le test de Rancimat est déterminé selon la norme ISO : 6886. Une prise d'essai de 3g
d huile est placée dans un bloc de chauffage de Rancimat (Fig.17), la température est
maintenue a 121°C, le débit d’air est réglé a 10 I/h et les composés volatiles libérés pendant le
processus de dégradation sontrassemblés dans un récipient contenant 60 ml d’ eau distillée. Le
logiciel du systéme de Rancimat a évalué les courbes résultantes automati quement.

Figure 18 : Appareil de Rancimat

|.7 Formulation et élaboration d’une huilede fritureenrichie
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Nous avons utilisé une huile de soja raffinée fraiche afin de formuler une huile enrichie
(HE) en mélangeant 2% de I’huile de noyaux de dattes avec 98% d’huile de soja, suivi d’une
homogénéisation a I’aide d’'un agitateur (High shear) a 3000 tours pendant plusieurs minute
(Fig.18). Un aiquote de 100g (Eo) du mélange est préeve pour des analyses ultérieures.

Figure 19: Homogeénéisation du mélange HE avec I’ appareil high shear

|.7.1 Procédédefriture:
|.7.1.1 Choix del’aliment

Nous avons réadisé le test de friture sur la pomme de terre car c'est I’aliment le plus
fréguemment employé et sa composition simple riche en glucide et trés faible en matiére
grasse fait d'elle un substrat de premier choix pour notre éude. Les pommes de terre ont été
épluchées et coupées en frites de taille plus ou moins égale, puis séchées avec du papier
absorbant (Fig.19)

- Pour la friture nous avons utilisé une friteuse éectrique de 2.5L, en fixant la
température a 180 °C. Les fritures de pommes de terre ont été réalisées avec deux huiles;
I”huile de soja et e mélange huile de soja et huile de noyaux de dattes (HE).

- Le rapport entre la quantité de frites et la quantité d'huile dans la friteuse est indiqué

dans |e tableau 2 en respectant le ratio de 100.
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Figure 20 : Test defriture

Tableau V : Leration fritte et huile de friture.

Quantitédefritte

- Nous avons prélevé trois échantillons (E1) (Ez) (Es) : la 1€ friture la 5°™ et la 10°™ ; pour
I’évaluation de comportements des huiles au cours de la friture par des anayses
physicochimiques.

.8 Analyse del'huile enrichie
Outre l'indice de peroxyde, I'indice d’ acide, k 232/270, la couleur et la CPG et le test

d’ oxydation rapide (test de rancimat) qui ont été décrits ci-dessus, les paramétres suivants ont
été mesurés pour |"huile formulé de friture avant et au cours de la friture (Eo, E1, E>, E3 et
I” huile témain).

[.8.I Mesure des composés polaires
(1SO 8420, 2008)
> Définition
Les composes polaires sont des composes formés lors du chauffage des corps gras a des

températures élevées.
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> Principe

C'est la mesure des composés polaires a I'aide d'un appareil "~ Optifry de MIROIL ™
(Fig.20). Cet appareil permet une mesure précise des huiles de friture. Les composeés polaires
présents dans I'huile et une approche des pol ymeres responsables de la dégradation.

> M ode opératoire

Controler les différents parametres de |’ appareil
- Lasonde de'Optifry doit étre propre et tiede (20° C)
- L'appareil doit étre calibre par I'huile fraiche (avant friture)

- Tremper lasonde d'appareil dansI'huile de telle fagon que les orifices de mesure soient
compl etements couverts (Latempérature de la mesure de I'huile doit étre = de 40°C).

- Tenir le testeur dans I'huile & un angle d'environ 45°C &fin que I'air puisse séchapper
des orifices. Le résultat est affiché apres environ 5secondes sur I'afficheur de I'Optifry.

——— g

e

Figure 21 :Optifry.
1.8.2 Suivi organoleptique del'huile

La qualité organoleptique du mélange d'huiles, au cours du processus de friture, a été

évaluée par un groupe de spécialistes du complexe agroalimentaire "Cevital".

Les criteres organol eptiques suivis au cours de ce test sont |'odeur, la projection d'huile

et laformation de mousse
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Il. Résultats et discussion

[1.1 Caractérisation physico-chimique des huiles

La caractérisation a été réalisée sur I'huile de noyau de datte (HND), I'huile de soja
(HS) et I"huile soja enrichi avec HND (HE)

I1.1.1 Huile de noyau de dattes (HND)

Les résultats portant sur |’étude des paramétres physico-chimiques de I’'HND sont

présentés dans |e tableau V, en comparaison avec d’ autres travaux scientifiques.

Tableau VI :

littérature de travaux scientifique et nos résultats obtenus

Résultats d'analyses physico-chimique de I’'HND en comparaison a la

. 1))

Pays ... | Technique (1a) (Ir) ( ‘ez
(région) Varige extraction | mgKOH/g | meq O2/kg 912/100g Référence
'(A‘A?\legt)e Presseafroid | 0.22+004 | 24:059 | 47+159 -

o Deglet
Tunisie P (Besbeset al.,
(Degach) Nour | Presseafroid 1.06 16 45.5 2004)
Tunisie Soxhlet 0.914 2.96 5.94 (Benmohamed
Presse afroid 0.914 0.99 2.3 et al., 2018)

a. Indiced acidité
L'indice d'acide d'un lipide est la quantité nécessaire de KOH en mg pour neutraliser
I'acidité libre contenue dans un gramme de corps gras.
Le résultat obtenu est de 0.22 mgKOH/g, représentant I'indice d'acidité le plus bas
comparativement aux travaux de Besbes et al. (2004) et Benmohamed et al. (2018), peut
indiquer lafraicheur de notre échantillon. Cependant cette valeur dépasse la norme maximale

recommandeée, pour une huile végétale, par |’ entreprise Cevital, qui est de 0.15 mgK OH/qg.

b. Indicede peroxyde
La détermination de I’indice de peroxyde exprimé en méq d’ O2/kg d'un corps gras renseigne
sur son état d’ altération par oxydation (AFNOR, 1988).
La valeur obtenue pour I’'HND est largement inférieure a celle de Besbes et al. (2004), mais
un peu plus éleve par rapport au résultat trouve par Benmohamed et al. (2018). Toutefois,
I’indice de peroxyde de notre huile est conforme aux normes de I’ entreprise (10 meq O/kg

max).
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c. Indiced’iode

L'indice d'iode est proportionnel au degré d'insaturation de I'huile ; le résultat de I’'HND
est de 47 g d’iode/ 100 g d’ huile, qui est tres proche de la valeur obtenue (45.5g d’iode/100 g)
par Besbes et al. (2004). Par ailleurs, notre indice d'iode est tres élevé par rapport au resultat
enregistre en Tunisie pour I’'HND extraite soit par soxhlet ou par la presse a froid
(Benmohamed et al., 2018).
d. Indicederéraction

L e tableau ci-dessous rapporte le résultat de |’ indice de réfraction de ’HND comparé au
résultat de Benmohamed et al. (2018).

Tableau VII : Résultat del’indice de réfraction de I’HND comparé alabibliographie.

M éthode d’ extraction Indicederéfraction

HND (notretravail) Pression afroid 1.457+ 0.16
Soxhlet 1.446

(Benmohamed et al., 2018)

Pression afroid 1.454

L’indice de réfraction obtenu a 40° C ; est analogue al’indice de réfraction déterminé a
40° C par Benmohamed et al. (2018), qui reste conforme a la norme de |’ entreprise (1.466-
1.470).

L’indice de réfraction est particulierement utile car il renseigne sur I’ état de dégradation d’une
huile. En effet, la présence d' acides gras libres abaisse fortement I’indice de réfraction (Agueib et
M essai, 2018).

e. Absor bance spécifique

La mesure de |’ absorbance aux ultraviolets est I’ une des méthodes de mesure de I’ état
d’ oxydation de I huile. Elle permet de suivre |’ évolution de la peroxydation et de connaitre la
teneur en produits secondaires d’ oxydation (NF EN 1 SO 3656).

Les résultats de |’ absorbance spécifique de I huile du noyau de dattes étudié pour K232
et K 270 sont respectivement (1.07+ 0.051, 0.624+ 0.042), qui sont proches de ceux obtenus par
Besbes et al. (2004), de laméme variété, Deglet Nour, (K232 = 1.2 et K270 = 0.5)
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f. Chlorophylle

La chlorophylle posséde une couleur fluorescente, le tableau suivant résume le résultat

deI’HND comparé aux données obtenus par Besbes et ses collabor ateur s (2004).

Tableau VIII : Résultats de lateneur en chlorophylle

Auteur Pays Varié&é Chlorophylles
(région) (mg /kg)
HND Algérie (Biskra) Deglet Nour 0+0.0
Besbeset al. | Tunisie (Degach) Deglet Nour 0.86
(2004)

Nous constatons une légere différence dans la quantité de chlorophylle présente dans les
huiles de noyau de datte de la Tunisie et celle d Algérie. En effet, notre résultat révéle une
absence totale de la chlorophylle, par contre cette valeur (0 mg/Kg) est dans I’intervale de
Norme fixée par |” entreprise Cevital (0a0,8).

[1.1.1.1 Dosage des polyphénols, flavonoides et tocophérols
a. Polyphénolstotaux

L'un des solvants les plus courants pour extraire les composes phénoliques est le
meélange méthanol/eau (M ueller—Harvey, 2001).

En utilisant le méhanol ou I'eau comme solvant d'extraction, la teneur en composés
phénoliques totaux (polaires et apolaires) dans les extraits d'huile du noyau de datte est de
61.66 £ 1,02 mg EAA/100g dhuile (Annexe 1), cette valeur est bien inférieure
comparativement au résultat trouves par Harkat et al. (2022) qui est de I’ ordre 154.59 mg
EAA/100g d'huile

Le temps, la température d'extraction, la nature du solvant utilisé et les conditions
climatiques peuvent expliquer cette différence ou méme les conditions de stockage de I'huile
du noyau de datte, qui peuvent affecter la composition en polyphénols (Marinova et
Y anishlieva, 2003).

b. Flavonoides

Ajouter du chlorure dauminium a la solution éthanolique de quercétine donne une
couleur jaune. Les extraits dHND ont également cette couleur, ce qui indique la présence de
complexes de chélation des ions d'aluminium par les flavonoides.

Selon le résultat recelé pour I'HND étudiée, une faible teneur en flavonoides (75.40+ 0,7

ppm) a été enregistrée. A notre connaissance, aucun travail n’a été fait dans ce sens.
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c. Tocophérols

La vitamine E (tocophérol) est un composant essentiel de |'aimentation humaine,
nécessaire pour une bonne santé (Nehdi et a.,2013 ; Adikari et a.,2008). IIs ont un pouvoir
antioxydant puissant et des propriétés anti radicalaires grace aleur meilleure distribution dans
les couches lipidiques des membranes cellulaires, ce qui leur donne un grand potentiel dans la
prévention de diverses maladies humaines (Ahsan et a.,2002 ; Sen.K et al.,2006)

Les valeurs présentées dans la figure ci-dessus, sont les résultats des differents types de
tocophérols, obtenus par HPLC dans |’ HND.

2,37

= Alpha = = Gamma =~ Delta

Figure 22 : Diagramme de la teneur en tocophérols de HND

D’ aprés Golshan Tafti et al. (2017) les résultats que nous avons obtenus concernant les
tocophérols a (alpha), y (gamma), 3 (beta) et 6 (delta)
Alpha a est largement supérieure avec 35.43 + 1.65 ppm alors qu’elle doit étre comprise [10.1
ppm, 18.6 ppm]. Tandis que les tocophérols y gamma et & delta sont a de treés faible quantité
qui sont respectivement 3.52 + 0.24ppm et 2.37+ 0.56 aors qu’ elles doivent ére compris [4
ppm, 7 ppm] et [6.1 ppm, 9.8 ppm] respectivement

Ces différences peuvent étre probablement en raison des conditions analytiques, des
facteurs génétiques, des variétés et des origines.
[1.1.1.2 Activité antiradicalairede|’"HND

Le test de piégeage des radicaux libres, DPPH®, a été utilisé pour évaluer I'activité
antioxydante de I’'HND. La synthese qui aborde cette évaluation des différentes variétés

étudiées est représenté dans lafigure suivante les résultats.
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Figure 23: histogramme du pourcentage dhinibition

Les résultats rapportés par Harkat et al. (2022), clarifient la différence qui peut se
trouver entre des variétés du méme pays et aussi de la méme variété mais de région différente.
Puisque pour la méme variété Deglet-Nour, notre résultat est largement plus élevé 64.44 % +
0.83 contre 14.07 %.

Selon Laghouiter et al., (2018) les différents composants des huiles de noyaux de
dattes contribuent a leur activité antioxydante. Certains composants autres que les acides gras,
tels que les composés phénoliques, les stérols et les tocophérols, peuvent participer en partie a
cette activité.

[1.1.1.2 Déter mination des acides gras

L e tableau ci-aprés montre les résultats des acides gras obtenus dans I’ HND (Annexe 4) en les
comparant a ceux de Deglet nour delaTunisie (Besbeset al., 2004)

Tableau | X : Synthese du pourcentage des acides gras de |” huile de noyau de dattes

Acides

gras Cl10:0 | C120 | Cl14:0 |C16:0 | C180 |C22:0 |C16:1 |C18:1 | C182 | C18:3
HND 1 - 13 902 |11.89| 528 | 0,40 - 50.2 | 854 | 040
HND 2 0.8 17.8 984 | 109 | 5..67 - 0.11 413 | 122 | 168

Unité: %, C10:0 (acide caprique), C12:0 (acide laurique), C14:0 (acide myristique), C16:0 (acide palmitique),
C18:0 (acide stéarique), C22:0 (acide béhénique), C16:1 (acide palmitoléique), C18:1 (acide oléique), C18:2
(acide linoléique), C18:3 (acide linolénique). HND1 : notre travail, HND 2 : Besbes et al. (2004).

D’ apres les résultats que nous avons obtenus dans notre échantillon (HND 1) (Tab 1X),
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nous constatons que I’acide oléique représente 50.2 % du profil d’acides gras de I’'HND
Deglat Nour. C’est I'acide gras mgjoritaire et le plus abondant, qui va donc conférer ses
propriétés a I’huile, est monoinsaturé et de type - ® 9. Cet acide gras est également tres
majoritaire dans |’ huile d olive. Quantitativement, le second acide gras rencontré dans cette
huile est I'acide laurique avec un taux de 13 %, puis |’acide pamitique 11,89 ; acide
myristique 9,02 % ; acide linoléque 8,54 % ; acide stéarique 5,28 %, puis I’ acide linolénique
1,44 %.
Selon la littérature, lorsque l'acide oléique est suivi par I'acide laurique, linoléique ou pamitique,
I'huile est considérée comme étant de type olé&que-laurique, oléque-linoléque ou ol éque-palmitique,
respectivement. Ainsi |”huile étudiée peut étre donc considérée comme une huile ol éique-laurique, ces
résultats confirment I’ aspect fluide de I’ huile.

En comparant notre résultat avec les données d’un travail scientifique ultérieure de
Besbes et al. (2004), le profil d'acides gras d’ huile de noyau de dattes, nous remarquons qu'il
est caractérisé par la présence des cing acides gras principaux (acide oléique (C18:1), acide
linoléique (C18:2), acide palmitique (C16:0), acide myristique (C14:0) et acide laurique
(C12:0), mais en quantités différentes de la teneur totale en acides gras. Certains acides gras
ont é&é détectés en plus faibles quantités, notamment les acides capriques (C10:0),
pa mitoléique (C16:1) et linolénigue (C18:3).

Selon Besbes et al. (2004), ayant rapporté que les dattes tunisiennes contenaient plus
d'acides gras insaturés que d'acides gras saturés. En effet, le principal acide gras insaturé était
I'acide oléique (41-48%), tandis que le principa acide gras saturé était I'acide laurique
(17,8%) pour le cultivar Deglet Nour.

En général, la composition en acides gras de I'huile de dattes peut varier en fonction de
la variété et du stade de maturation, ainsi que de la méthode d'extraction (Al Shahib et al.,
2003).

Nos résultats coincident aussi avec ceux de Habib et al. (2018) et Bouallegue et al.
(2019) respectivement, ayant révélé que I'huile de datte est une source d'acides gras saturés
(acides laurique, myristique et palmitique), monoinsaturés (acides palmitoléique et oléique) et
polyinsaturés (acides linoléique et linolénique) a hauteur de 50, 42 et 8 % respectivement.

En raison de leur stabilité exceptionnelle et de leur importance nutritionnelle, les huiles
a forte teneur en acide oléque sont généralement trés intéressantes. En raison de son faible
niveau de saturation, de son potentiel de réduction du cholestérol dansle sang, de sa stabilité a

I'oxydation et de ses effets préventifs sur certaines maladies cardio-vasculaires, |'acide oléique
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est considéré comme |'un des acides gras insaturés les plus importants dans I'alimentation
humaine (Reddy et al., 2017).
11.1.1.3 Test de stabilité oxydative (Rancimat)

Cetest est tres utilisé dans les cahiers de charges pour évaluer la stabilité oxydative des
matieres grasses(Annexe 5). La spécification de TIR (Temps d’Induction au test Rancimat,
exprimeé en heures) correspond au temps pendant lequel la matiere grasse a résisté a un stress
oxydatif accéléré (Rahmani et al., 2007).

La figure suivante montre le temps d'induction de I’'HND étudié compare a différentes
huiles.
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Figure24: Histogramme du TIR
" Ayouazet al. (2022) [l Benbouricheet al. (2022) ! HND
Comme la démontre la figure ci-dessus, le résultat du TIR de notre huile présente le
temps d’induction le plus élevé, et ce, en comparaison avec les huiles de lentisque, de nigelle,
de sésame et de cacahuéte.
Le TIR représente le temps nécessaire pour que les hydroperoxydes produits dans
I'huile aprés oxydation soient décomposés par |'oxygene et la température (Benbouriche et

al., 2022). Ce qui implique que plusle TIR est long en termes d'heures, plus |’ huile est stable.

[1.1.2 Caractérisation del’HS et I'HE :
Une anayse physico-chimique d’ huile de soja (HS) récupérée a la fin de I’ étape de

désodorisation a été effectuée, au niveau du complexe agro-alimentaire Cévital, ainsi que pour
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I"huile enrichie (HE) avec 'HND. Les résultats obtenus sont résumeés dans le tableau ci-
apres.
Tableau X : Résultats d’ analyses physico-chimiquesde I’HS et de I'HE

L esparamétres HS HE Normes
Acidité (%) 0,04+ 0.008 | 0.026+ 0.001 0.3 max
Indice de peroxyde 0,2+ 0.16 2.6+ 0.43 10max
(meqO2/kg)
Indicederéfraction 1,467+ 0.43 1.467+ 0.20 1.466-1.470
Indice de couleur 10+ 1.18/1+ | 20+ 1.46/2+ 16/1.6
(Jaune /Rouge) 0.08 0.65

Les valeurs trouvées de la caractérisation physico-chimique de I'huile de soja sont
inférieures aux normes fixées par I’ entreprise, ce qui confirme que le procédeé de raffinage de
I"huile aété réalise dans de bonnes conditions.

Tandis que pour I'HE, tous les paramétres physico-chimiques sont conformes aux
normes citées, sauf pour la couleur qui est supérieure aux NOrmes, Nous suggérons pour
remédier a ce défaut organoleptique de filtrer I'huile de noyau de datte avant le mélange avec
I'huile de soja.

[1.1.2.1 Estimation de |la stabilité oxydativedel’HS et I'HE

Pour estimer la stabilité ou la susceptibilité de I’ huile de soja avec ou sans I’'HND a
I’ oxydation, un test d’ oxydation accéléré a été appliqué sous des conditions standardisées a
I’aide d’un appareil Rancimat. Les résultats de ce test sont exprimés en temps d’induction
(heures), déterminés a partir la courbe de conductivité (Annexe 6 et 7), sont présentés dans la

figure suivante :
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Figure 25:Histogramme de TIR de I'HS et dAHE
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D’ apres les résultats obtenus nous constatons que e temps d’induction le plus faible
est enregistré pour I” huile de sojatémoin (13.82h).

Le temps d'induction de I'huile enrichie avec 2 % d'huile de noyau de datte est de 14.58
heures. Comparativement a |’ huile de soja enrichie avec 2 % de |” huile de sésame (Ayouz et
al., 2022) qui est de 11.73 heuresle TIR du I’'HND est beaucoup plus élevé. Cela indique que
I'huile de noyau de datte offre une meilleure stabilité oxydative et il est recommandeé d'utiliser

cette huile pour améliorer la stabilité oxydative des huiles végétales.
I1.2. Test defriture

[1.2.1 Suivi organoleptiquedel’'HS et I'HE

La qualité organoleptique des deux huiles (HS et HE), au cours du processus de friture,
a été évaluée par un groupe de spécialistes du complexe agroalimentaire "Cevital".
Les résultats des critéres organoleptiques suivis au cours de ce test sont |'odeur, la projection
d'huile (PH) et la formation de mousse ainsi e taux de composes polaires (CP) sont Illustrés
dans le tableau XI.
Tableau XI : Les observations organol eptiques lors du test de friture et le taux de CP.

Huiledesoja Huile de soja enrichie
Observati Odeur PH M ousse CP Odeur PH M ousse CP
ons (%) (%)
1%¢friture  Néant 1,8+ 2,5+
0.26 0.1
2éme Néant * %% * % %
friture
3éme Néant * %% * %%
friture
4éme Néant * %% * % %
friture
5eme Néant 3,2+ ) 3,5+
friture 0.65 | Caracter 0.42
geme Néant Présence | Présence = *xx istique | Présence | Présence *xk
friture produit
7éme Présence * %% * %%
friture
8éme présence * %% * %%
friture
géme Présence * %% * %%
friture
108me Présence 8,5+ 7,5+
friture 0.75 0.62

PH : Projection d’ huile, CP : Composeé plaire

Les deux huiles avaient une odeur normale, mais I'huile de soja témoin présentait plus d’ odeur
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par rapport al'huile enrichie, qui en présentait moins.

Les deux huiles produisaient de la mousse pendant la cuisson, mais nous n'‘avons pas
d'informations détaillées sur I'intensité de la mousse dans chague cas. Concernant le critére de
projection d'huile L’ HE présentait moins que I’'HS.

Ces différences peuvent étre attribuées a la présence de 2% d'huile de noyaux de dattes
dans le méange utilisé pour I'huile de soja enrichie.

Les observations notées démontrent que I'huile de soja enrichie présente une stabilité
remarguabl e pendant le processus de friture.

- Une différence légere est enregistrée pour les composes polaires de I'HS ainsi que

I"HE (détails ci-dessous)
[1.2.2 Suivi physicochimiquedel’'HS et del’HE

L’ effet de la friture sur les parameétres physico-chimiques d huile de soja avec et sans
huile de noyau de dattes est illustré dans e tableau suivant

Tableau XI1 : lesindices de qualité de |’ huile de soja et de I’ huile enrichie

Huile de soja (témoin) Huileenrichie
Friture Eo E1 E> Es Eo E1 = Es
Acidité (%) | 0.04% | 0.06 000t | 0.14 | 0026x | 004t | 005t | 0.05t
0.008 + 0.007 + 0002 | 0001 | 0.006 | 0.004
0.01 0.005
'ndice de 02+ | 06+ | 32+008| 54+ | 24+ 28+ | 3.2+ 3.8+
peroxyde 0002 | 0004] |015| 02 | 04 | 015 | 016
(megqO2/kq)
Composés
bolaires 0 1.8+ | 3.2+065 | 85+ 0 25+ 35+ | 75t
%) 0.26 0.75 0.1 042 | 062

Eo: avant chauffage. E1: aprés premiére friture Ez2: aprés cinquiéme friture Es: aprés dixiéme friture.

A partir du tableau ci-dessus, nous pouvons effectuer une étude comparative de
discussion entre I'huile enrichie et I'huile de soja en termes d'acidité, d'indice de peroxyde et
de composés polaires.

11.2.2.1 Acidité

Laquantité d'acides gras libres présents, qui peut indiquer la détérioration de I'huile, des

deux huiles (HS et HE) a été estimeée et 1a figure suivante montre les résultats recél és.
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Figure 26 : Acidité des huiles au cours de friture

Nous observons que I'huile de soja témoin présente une acidité initiale de 0.04, qui
augmente progressivement a travers les différentes étapes de friture (EO, E1, E2, E3),
atteignant une valeur de 0.14 a |'éape E3. En revanche, I'huile enrichie présente une acidité
plus faible, avec des valeurs stables alant de 0.026 a 0.05 tout au long du processus de friture.

Cea suggere que I'huile enrichie est plus résistante ala détérioration et al'accumulation
d'acides gras libres, ce qui peut contribuer a maintenir la qualité de I'huile pendant la friture.
Selon plusieurs études (Vitrac et al., 2003 ; Avellan et Alfos, 2005), il a été rapporté que la
fluctuation de I'acidité des huiles pendant la friture peut étre attribuée a la dégradation
hydrolytique des acides gras libres, induite par les températures élevées et |a présence d'eaul.
Cependant, d'autres facteurs tels que la manipulation des échantillons et |'analyse elle-méme
peuvent également influencer les résultats. Il est donc essentiel de prendre en compte ces
facteurs lors de l'interprétation des variations d'acidité observées dans les huiles utilisées pour

lafriture.

[1.2.2.2 Indice de peroxyde

La mesure de I'oxydation de I'huile, qui indique sa fraicheur et sa stabilité, a été auss
évauée. Des vaeurs élevées dindice de peroxyde peuvent indiquer une huile rance ou

oxydée, lafigure suivante représente le suivi de |’ indice de peroxyde deI’HS et de I’ HE.
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Figure 27 : Indices de peroxydes des huiles au cours de lafriture

Dans le cas de I'huile de soja témoin, I'indice de peroxyde varie de 0.2 4 5.4 a travers
les différentes étapes de friture, atteignant une valeur maximale de 5.4 a I'éape E3. En
revanche, I'huile enrichie présente des valeurs plus stables et relativement faibles dindice de
peroxyde, dlant de 24 a 3.8. Cela suggéere que l'huile enrichie est plus résistante a
I'oxydation, ce qui contribue a maintenir sa fraicheur et sa stabilité pendant la friture.

La formation de peroxydes (composes primaires) lors du processus de friture sexplique par
I'exposition des huiles a une température élevée (180°C) et a l'oxygene de l'air. Cela favorise
les réactions d'oxydation et entraine une augmentation de I'indice de peroxyde (Osawa et al.,
2012). Ces peroxydes primaires se transforment ensuite en produits secondaires tels que les
aldéhydes et les cétones (Vitrac et al., 2003), ce qui explique I’augmentation de I'indice de
peroxyde apres plusieurs fritures.

Sdlon les résultats obtenus, I'huile de soja enrichie avec de I'huile de noyau de dattes
présente une meilleure résistance a la chaleur par rapport a I'huile de soja seule, qui est
probablement due aux composes actifs de |’'HND.
11.2.2.3 Composés polaires

La quantité de composes indésirables formeés (la dégradation de I'huile) pendant la friture a
été analysee et la figure 27 représente les résultats de suivi des composés polaires formeés au

cours de friture dans les deux huiles étudiées.
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Figure 28 : Les composés polaires des huiles au cours de lafriture

Nous remarguons une augmentation progressive de la teneur en composés polaires dans
I'huile de soja témoin au fur et & mesure du nombre de fritures. Ces résultats sont cohérents
avec des études antérieures telles que celle réalisée par Driss I zbaim et al. (2010), passant de
0% avant la friture a 8.5% apres 10 fritures. En revanche, pour I'huile enrichie, la teneur en
composés polaires augmente également, mais de maniére plus modérée, passant de 0 % a
7.5% apres 10 fritures. En comparant ce dernier avec le travail de Ayouaz et al. (2022) qui a
obtenu un taux de 28.33 % des la premiére friture atteignant 36.5 % (10°™ friture), une donnée
dépassant largement le seuil de 25 %, le pourcentage maximum de composés polaires autorise en
Algérie.

Le résultat note pour HE est conforme aux normes : la teneur en composes polaires
augmente modérément apres 10 fritures. Nous pouvons dire que I'huile de noyau de datte a
permis une stabilité et une résistance plus conséquente que I'huile de soja, en comparaison

avec I’'HS qui passe lors de ladixieme friture.
L’ensemble des résultats de la caractérisation physico-chimique de I'HS et I'HE

suggérent que I'huile enrichie a une meilleure stabilité pendant |a friture, avec une formation

plus limitée de composés polaires indésirables.
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Conclusion

Le présent travail vise a utiliser I'huile de noyaux de datte comme aternative aux
antioxydants et a l'intégrer dans I'huile de soja raffinée afin de protéger les huiles végétaes

contre la détérioration oxydative pendant lafriture.

Les résultats ont démontré que I'huile de noyau de datte, issue de la variété Deglet Nour,
est une huile laurique-oléique, tres riche en polyphénols (61,66 mg/kg d’ huile) et en vitamine
E, présentant une activité antioxydante remarquable et élevée, avec un taux de piégeage du
radical libre DPPH® de 64.55 %.

Une résistance oxydative intéressante (TIR =42.07 h), celaimplique que cette huile peut
étre considérée comme I'un des ingrédients fonctionnels dans la formulation d'un produit

alimentaire, comparable a celle de I'huile de consommation courante.

Des sde fritures, au nombre de dix fritures successives a une température de 180 C°
avec aiments, sont réalisés, avec un suivi organoleptique et physico-chimique (I’ acidité,

I'indice de peroxyde, les composés polaires) des huiles ont démontré que :

o Lescaractéristiques organoleptiques de I’ HE sont mieux conservées.
e Les parametres physico-chimiques, la teneur en composé polaire d' HE a la dixieme
friture (7.5 %) est inférieure aHS.

Le retard d'atération d huile enrichie est di a I’ effet des antioxydants présents dans
I""huile des noyaux de datte tel est le cas des acides gras, des composés phénoliques, des
tocophérols. De ce fait, cette étude a confirmé les avantages de I'gjout d'huile de noyau de datte

al'huile defriture.

Les perspectives futures incluent le dével oppement de méthodes d'extraction améliorées
et une meilleure compréhension des effets de cette huile sur la santé humaine, afin d'exploiter

pleinement son potentiel en tant quiingrédient fonctionnel dans I'industrie aimentaire.
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Résumeé

Cetravail consiste a enrichir I'huile de soja raffinée en y gjoutant de I'huile de noyau de
dattes ( Deglat Nour).La caractérisation des huiles HND (huile de noyau de dattes), HS (huile
de soja) et HE (huile enrichie) réalisées démontre une forte stabilité dHND et dHE, le test de
friture dHE a démontré une forte stabilité de cette huile et la préservation de sa qualité

organoleptique.

La composition dHND stable et riche en antioxydants indique qu'elle peut étre utilisée

comme additif pour améliorer larésistance al'oxydation des huiles de friture.

Mots-clés : Huile de soja, huile de noyau de dattes, propriétés antioxydantes, friture, stabilité

oxydative.

Abstract

Thiswork consists of enriching the refined soybean oil by adding data core ail (
Deglat Nour).The characterization of the oils HND (datte core oil), HS (soya oil) and HE
(enriched oil) demonstrates high stability of HND and HE, the frying test of HE has
demonstrated the stability and preservation of its organoleptic quality.

The stable and antioxidant-rich HND composition indicates that it can be used as an

additive to improve the oxidation resistance of frying oils

Keywords. Soybean oil, date kernel oil, antioxidant properties, frying, oxidative stability.
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