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Ac : Acide

AG : Acides gras

AGE : Acides gras essentiels

AGI : Acides gras saturés

AGMI : Acides gras monoinsaturés
AGPI : Acides gras polyinsaturés
AGS : Acides gras saturés

BHA : Hydroxyanisol butyle
BHQT : Butylhydroquinone tertiaire
BHT : Hydroxytoluene butyle

BPF : poids basse faible

Cu : Cuivre

E310 : Gallate de propyle

E900 : Diméthylpolysiloxane

F : Friture

H .G.D.R : huile de grignon d’olive raffinée
H.S.R : huile de soja raffinée

H.T.R : huile de tournesol raffinée

| : Initiateur

L H : chaine d’acide gras

LOOH : hydropéroxyde

Meq : milliéquivalent

ND : Non détectable

R2 : coefficient de détermination
RH : I’acide gras

SIOF : Société Industrielle Oléicole de Fés
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Au cours des derniéres années, la contribution des huiles de friture a I'apport énergétique total a
augmenté de facon marquée dans les pays industrialisés. Ceci est principalement dd a la hausse de
la consommation des produits frits, qui sont trés populaires en raison de leur saveur souhaitable, la
couleur et la texture croustillante. [1,2] La sélection d'une nouvelle huile de friture industrielle doit
satisfaire a de nombreuses exigences. Tout d'abord, le produit devrait étre facile a utiliser et devrait
maintenir des normes de bonne qualité lors d'une exposition prolongée a des températures élevées.
[3]

Cependant, il est connu que les huiles de friture utilisées en continu a des températures élevées
en présence d'oxygene et d'eau provenant de l'aliment & frire, sont soumis a des réactions trés
complexes qui peuvent étre classés dans trois catégories : 1I’oxydation thermique, la polymérisation
et I'hydrolyse [4,5], et les produits de décomposition résultants altérent la saveur et la couleur de
I’huile et peuvent méme étre nocif pour la santé. [6]

La stabilité a l'oxydation lors d'une exposition prolongée a des températures élevées est une des
principales caractéristiques que I'huile de friture doit posséder. [7] Une huile a haute teneur en
acides gras saturés est tres stable a la chaleur mais, d’un point de vue nutritionnel, elle a des effets
néfastes sur la santé. Une huile riche en acides gras insaturés, dont les effets bénéfiques pour la
santé, s’oxydera plus rapidement et deviendra impropre a la consommation. [8] Les huiles végétales
comme |’huile de soja, I’huile de tournesol, etc., sont souvent jugées comme tres instables pour la
friture continue en raison de leur teneur en acides gras polyinsaturés. Mais la présence
d’antioxydants naturelles telles que les tocophérols, la fraction de stérol, squaléne, etc., améliore
leur stabilité a des températures plus élevées. [9]

Avec un temps de chauffage prolongé I'accumulation de produits de dégradation conduit a des
échecs organoleptiques et une diminution de la valeur nutritive. De nombreuses méthodes ont été
utilisées pour la détermination de la détérioration des huiles pendant la friture. Ils comprennent des
procédés d'évaluation de l'indice de peroxyde, le rancissement, les composés polaires totaux, etc.
Pour le contr6le de la qualité des graisses ou des huiles de friture la détermination des composés
polaires totaux est une méthode standard approuvée. [10]

C’est dans ce contexte que s’inscrit notre sujet de recherche intitulé :
« Formulation d’une huile spéciale friture a base d’un mélange de trois huiles a I’aide des
plans de mélanges »
Les objectif de ce travail étaient de :
+ Formuler un mélange d'huiles végétales a base de ’huile de grignon d’olive raffinée, de soja

raffinée et I’huile de tournesol raffinée qui respecte les réglements pour les huiles de friture.
Une huile est dite idéale pour la friture si elle a :

- un maximum de 0.1% d'acidité libre, un maximum de 10 meq O2/Kg valeur de peroxyde,
un minimum de 200 ° C du point de fumée, un maximum de 0.07% d'humidité, un
maximum de 25% des composés polaires totaux.

+ Obtenir une huile de friture idéale en termes de qualité et de colt pour la société.
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Présentation de la société SIOF
1. Historique

Créée en 1961 sous forme d’une société a responsabilité limitée(SARL), la SIOF est une
réalisation familiale qui n’a pas cessé¢ de développer ses moyens, de diversifier et d’améliorer la
qualité de ses produits.

Au départ, ’activité initiale de la société était simplement la pression des olives, 1’extraction
d’huile de grignon et la conserve des olives.

e En 1966, SIOF a pu installer une raffinerie d’huile de table (tournesol, soja), avec une

capacité de 12000 tonnes/ an.

e En 1972, la société a intégre dans ses activités une usine de fabrication des emballages en
plastigue et un nouvel atelier pour les matériaux necessaires au conditionnement
(remplissage, capsulage et étiquetage des bouteilles (1/2, 1, 2et 5L).

e A partir de 1985, la SIOF s’est transformée en une société anonyme avec un capital de
30.000.000 DH, dont les actions sont reparties entre la famille LAHBABI.
e En 2002-2003, la société a installé deux chaines de production pour la fabrication de PET
(polyéthyléne téréphtalate) et pour le conditionnement des huiles en format %2, 2 et 5 L.

Dans le souci de vouloir étre continuellement dans la course des nouvelles techniques, SIOF
choisit rigoureusement ses moyens humains et matériels et pousse toujours plus loin a
I’innovation et la qualité de ses produits.

2. Carte d’identification
Tableau 1.1 : Carte d’identification de la SIOF

Raison social SIOF : société industrielle oléicole deFes

Siége social 29, Rue Pictet Q.1 Dokkarat - 30000 Fes
rue 806, q.i., Sidi Brahim —Fés

Capital social 52.000.000 DH

Forme juridique Sociéte anonyme

Date de création 1961

Domaine d’activité Extraction, raffinage, conditionnement des huiles alimentaires
et des conserves des olives.

Superficie de I’usine Zone industrielle de Dokkarrat, occupe une surface de 12000

m? pour le raffinage d’huile alimentaire

Zone industrielle Sidi Brahim : une surface de 20000 m?,
assurant la trituration des olives, la production de conserves
d’olives et

I’extraction d’huile de grignon.

Effectifs 320 personnes dans les deux sites industriels
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3. Produits de la SIOF
La SIOF produit une large gamme des huiles qui lui permettent de toucher un grand nombre de
consommateurs, elle est réguliérement exposee a une forte concurrence de la part du premier sur le
marché des huileries au Maroc LESIEUR CRISTAL.
L’usine de DOKKARAT produit quatre types d’huiles alimentaires qui sont destinées au marché
local mais également a I’exportation. On distingue les marques suivantes :
v SIOF : huile de table raffinée a base de soja.
v" MOULAY IDRISS : huile d’olive vierge courante.
v" ANDALOUSSIA : huile de grignon raffinée.
v" FRIOR : huile de tournesol raffinée.
Tandis que ’usine de SIDI BRAHIM assure la trituration des olives, la production des conserves
d’olives et I’extraction d’huile de grignon
4. Organigramme de la SIOF

President
directeur

Eénéral

Directeur
général

Directeur
général adjoint

|
] ] | ]

i - Département . .
Département Contraéle de P Directeur Directeur usine Directeur usine
. . des ressources ‘1 .
financier gestion humaines commercial dokkarat sidi-brahim

des resources

. et achat
humaines

Comptabilité Administration Administration - .
L : Péle technique
géneérale du personnel des ventes

Comptabilité _|Développemem| Distribution _| Péle logistique

analytique marketing

Chef de zone _| Péle qualité et

production

Force de vente

Figure 1.1 : Organigramme de la société SIOF
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IV.  Les huiles végétales
3. Généralités

Les huiles végétales sont des substances naturelles issues des graines et des fruits oléagineux. Ce
sont des composés organiques non-volatiles, insolubles dans 1’eau et solubles dans les solvants
organiques non-polaires. Ce sont des sources privilégiées de macronutriments essentiels, 1’acide
linoléique (oméga 6) et 1’acide alpha-linolénique (oméga 3), et de micronutriments notamment la
vitamine E et les phytostérols [11]. Constituées majoritairement d’acides gras de 95 a 98% de
glycérides qui sont des esters formés par liaison d’un, deux ou trois acides gras avec le glycerol
possédant trois fonctions alcool pouvant se lier chacune avec un acide gras saturé, mono ou
polyinsature, linéaire ou ramifié [12]. En plus de 1’apport d’énergie, les huiles végétales assument
des fonctions technologiques, en particulier comme moyens de transfert de chaleur en cuisson c’est
le cas des huiles de friture, agents d’enrobage et de démoulage ou comme supports d’aromes.[13]

4. Composition d’une huile végétale
3.1 Composition de la fraction saponifiable
3.1.1 Les triglycérides

Les triglycérides également appelés triacylglycérols (TAG) sont des triesters résultant de la
combinaison de trois molécules d’acide gras par leur fonction carboxyle avec les fonctions
alcoolique du glycérol. Le glycérol est formé d‘une chaine de trois atomes de carbone comportant
chacune un groupement hydroxyle (-OH). Ces groupements hydroxyles entrent en réaction avec le
groupement carboxyle (-COOH) des acides gras pour former des esters [14].
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Figure 1: Schéma simplifié de la formation d’un triglycéride a partir du glycérol et d’acide gras
3.1.2 Les acides gras
Les acides gras sont les principaux composés des huiles et des graisses alimentaires ainsi que des
graisses de dépot chez I‘homme et les animaux. Ils sont constitués exclusivement de carbone,
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d‘hydrogéne et d‘oxygene. Le poids d‘une molécule d‘acide gras est réparti entre ces trois éléments
selon les proportions 76%, 12,7% et 11,3% [15].

a- Lesacides gras saturés :
IIs ne possédent aucune double liaison, ont pour formule générale CH3—(CH2)n—COOH, sont
solides a température ambiante. Les plus rencontrés sont I’acide palmitique (C16 :0) et ’acide

stéarique (C18 :0) [16].
b- Les acides gras insaturés :

IIs sont fluides a température ambiante, on a deux catégories :

e Acides gras monoinsaturés : deux atomes de carbone consécutifs de la molécule
sont unis par une double liaison, ont une formule chimique: H3C — (CH2)n— HC=CH—
(CH2)p— COOH ou n et p sont des nombres entiers positifs ou nuls., exemple : 1’acide

oléique (C18 :1).

CH3-CH2-CH=CH-(-CH2-)7-COOH acide dodécylenique
CH3-(-CH2-)5s-CH=CH-(-CH>-)7-COOH acide palmitoléique
CH3-(-CH2-)7-CH=CH-(-CH>-)7-COOH acide oléique
CH3-(-CH2-)5s-CHOH-CH2-CH=CH-(-CH2-)7-COOH acide ricinoléique
CH3z-(-CH2-)10-CH=CH-(-CH2-)4-COOH acide pétrosélénique
CH3-(-CH2-)s-CH=CH-(-CH25-)g-COOH acide vaccénique
CH3-(-CH2-)4-CH=CH-CH2-CH=CH-(-CH2-)7-COOH acide linoléique
CH3-(-CH2-)g-CH=CH-(-CH2-)7>-COOH acide gadoléique
CH3-(-CH2-)g-CH=CH-(-CH>2-)g-COOH acide cétoléique
CH3z3-(-CH2-)7-CH=CH-(-CH2-)1{-COOCH acide érucique
CH3-(-CH2-)7-CH=CH-(-CH2-)13-COOH acide sélacholéique

Figure 2 : les principaux acides gras monoinsaturés des huiles végétales

e Acides gras polyinsaturés : plusieurs atomes de carbone consécutifs de la molécule
sont unis par des doubles liaisons. Il existe deux familles d'acides gras polyinsatures
essentiels, nommés n-3 (ou oméga-3) et n-6 (ou oméga-6) par apport a la position de la
derniére double liaison. Deux acides gras sont a l'origine de ces familles. Il s’agit de
l'acide a-linolénique, le précurseur des omeéga-3, et l'acide linoléique, qui est le précurseur

de la famille des oméga-6 [17].
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Figure 3 : Schéma résumant les constituants des acides gras

3.2 Composition de la fraction insaponifiable
321 Les stérols

Les stérols sont des molécules a plusieurs cycles comprenant au moins un groupement hydroxyle
"OH" dans la plupart des cas sur le carbone 3, de poids moléculaire élevé et représentent 30 a 60%
de I’insaponifiable. Dans le régne animal, le principal stérol est le cholestérol, dans le régne végétal,
on parle de phytostérols [18].

3.2.2 Les tocophérols

Les tocophérols sont des composés importants dans les huiles végétales dont la vitamine E (o-
tocophérol), ont un role d’antioxydant naturel, vis-a-vis des acides gras polyinsaturés. Parmi les
huiles végétales, les huiles riches en acides gras polyinsaturés (mais, colza, tournesol, soja) sont
celles qui sont susceptibles d'apporter le plus de tocophérols totaux [19].

3.2.3 Les pigments colorés

Ces composés sont colorés grace a la présence de doubles liaisons conjuguées dans leurs
molécules et contribuent a la coloration des huiles végétales. Les principaux pigments colorés sont
le B-caroténe et la chlorophylle. Le B-caroténe est reconnu pour sa sensibilité a la chaleur et a
I’oxydation tandis que la chlorophylle pour sa sensibilité en milieu acide [20].

3.24 Les cires

Les cires sont des éthers provenant de la combinaison d'acides gras a haut poids moléculaire,
avec des alcools mono ou biatomiques également trés élevés.

On distingue les cires solides et les cires liquides. Les premieres renferment surtout des éthers
d'acides gras saturés, homologues supérieurs de l'acide palmitique et d'alcools saturés solides. Les
cires liquides renferment des acides liquides non saturés de la série oléique et des alcools non
saturés (indice d'iode 65 a 66) encore peu connus [21].

3.25 Les phospholipides

Ce sont des esters de glycérol dont une fonction alcool est naturellement estérifiee par une
molécule d'acide phosphorique, elle-méme associée a une amine ou a un sucre (inositol). On parle
ainsi de phosphatidylsérine, phosphatidylcholine (ou lécithine), phosphatidylinositol et
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phosphatidyléthanolamine. Ces molécules sont dites amphiphiles car elles possédent un pdle
hydrophile et un p6le lipophile [22].

A

V.  Les huiles de friture
12. Introduction

La friture est I'une des plus anciennes et populaires méthode de préparation des aliments. Les
aliments frits ont une saveur désirable, une couleur dorée et une texture croustillante, ce qui rend
ces aliments trés populaires pour les consommateurs.

Lors d’une friture, I’aliment est immergé dans le corps gras ou I’huile bouillante qui sert de
medium pour le transfert de chaleur. La friture s’apparente a un processus de déshydratation a haute
température (160 & 190 °C). Son but est de former une croute et de modifier la couleur, la saveur et
la texture de 1’aliment. Les pommes de terre sont les aliments les plus souvent frits ; les frites
renferment 8 a 15% de graisses et les chips jusqu’a 35% [23].

Cependant, ’utilisation des huiles de friture a plusieurs reprises et a de hautes températures peut
produire des constituants qui compromettent non seulement la qualité nutritionnelle des aliments,
mais peuvent aussi étre a 1’origine de la formation de composés chimiques ayant des effets néfastes
sur la santé du consommateur [24].

13. Historique des huiles de friture

La friture est I'une des plus anciennes méthodes de cuisson des aliments. Elle ¢était utilisée dans
I’Egypte antique au cours du 6°™ siécle avant JC. Les Romains I’employaient aussi et I’appelaient «
bouillir a I’huile ».

Le probléeme des huiles de friture a fait couler beaucoup d’encre. Certains nutritionnistes
encouragent 1’exclusion des produits frits pour promouvoir une alimentation saine [25].

En effet, des études ont montré que, lors d’une bonne utilisation des huiles de friture, les produits
d’oxydation formés ne sont pas nuisibles a notre santé. D’ou I’importance de respecter les
conditions de cuisson de cette catégorie de denrées et du principe de 1’autocontrdle dans le but
d’éviter une ingestion exagérée des produits d’oxydation potentiellement toxiques.

Des efforts ont été déployés afin d’obtenir des huiles de friture de "qualité". Les graisses et les
huiles riches en acides gras satures ont été abandonnées a cause de leurs effets négatifs sur la santé,
notamment les maladies cardiovasculaires [26].

Les huiles contenant moins d’acides gras saturés et d'acides gras insaturés sont maintenant
appréciées. Malheureusement les acides gras insaturés sont fragiles et instables a 1’oxydation et
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forment pendant la cuisson des produits nocifs pour la santé et perdent par la méme occasion tout le
bénéfice de leur qualificatif "acides gras essentiels".
Afin de remédier a ces problémes, et rendre les huiles riches en acides gras insaturés comme
I’huile de soja plus résistante a 1’oxydation on procéde a leur hydrogénation.
Malheureusement, ce processus est a I’origine de la formation d’acides gras « trans » qui sont
percu comme ayant un effet negatif équivalent a celui des acides gras saturés [27].
14. Les points critiques des huiles de friture

4.1 Type d’huile

Lorsque vient le temps de choisir une huile de friture, il est important de rechercher un équilibre
entre stabilité thermique et propriétés nutritionnelles.
e Une huile a haute teneur en acides gras saturés est tres stable a la chaleur mais, d’un point de
vue nutritionnel, elle a des effets néfastes sur la santé.
e Une huile riche en acides gras insaturés, dont les effets bénéfiques pour la santé, s’oxydera
plus rapidement et deviendra impropre a la consommation.

Pour ces raisons, il faut trouver un compromis, les huiles convenables pour la friture sont celles
qui contiennent une plus grande proportion d’acides gras mono-insaturés
Les huiles raffinées sont beaucoup plus stables lorsqu’elles sont chauffées que les huiles non
raffinées. Pour trouver un bon équilibre, on peut mélanger certaines huiles [28].
La figure ci-dessous résume les différents types d’acides gras.
NOMBRE

ACIDES GRAS DATOMES L
DE CARBONE e —~
Satureées
Acide butyrique < CH, COOH
Acide caproique s CH,, COOH
Acide capryligue 8 CH,;COOH
Acide caprigue 10 CogH ,oCOOH
Acide laurique 12 C,,H_ _COOH
Acide myristique 14 CH ,COOH
Acide palmitique 16 C,sH; , COOH
Acide stéarigue 18 C o H COOH
Acide arachidigque 20 C,.oH  COOH
Monoinsatures
Acide palmitoléique 16 CisH_,COOH
Acide oléeique 18 C,oH,  , COOH
Polyinsatureées
Acide hnoléique 18 C.oH, COOH
Acide linolénique 18 C.oH  COOH
Acide arachidonigue 20 C,aoH;,, COOH

4.2 Vieillissement

Les principaux éléments responsables du vieillissement d’une huile et qui causent sa dégradation
sont :

e L’eau relachée par les aliments lors de la friture attaque 1’huile et libére des composés
polaires plus susceptibles a 1’oxydation et a la détérioration thermique qui s’accumulent au
fil du temps.

e La température critique a ne jamais atteindre ou dépasser est de 200°C, car la chaleur peut
aussi détériorer la qualité de I’huile en formant des composés non souhaitables.
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e Au contact de I’oxygene de 1’air, I’huile provoque des réactions d’oxydation qui causent la
formation de composés polaires indésirables.

La fluidité de I’huile permet son écoulement et d’éviter son absorption. Plus I’huile vieillit, moins
elle sera fluide et plus elle sera absorbée par les aliments car elle aura moins tendance a s’égoutter.

Une huile contenant entre 24% et 30% de composés polaires est impropre a la consommation. La
filtration permet d’enlever les éléments carbonisés mais pas les composés polaires, d’ou
I’importante de changer I’huile régulierement puisque la filtration seule n’est pas toujours
suffisante.
Une huile usée est d’apparence foncée, €paisse ou visqueuse, peut contenir des dépdts et peut avoir
une saveur acre [29].

4.4 Cuisson
7

< Evaporation d’eau et texture

La quantité d’huile absorbée augmente en fonction de la quantité d’humidité perdue en cours de
friture, car I’huile va occuper en partie 1’espace laissé par 1’évaporation d’eau [30].

La cuisson modifie la texture et la porosité de la frite. Pour un méme format de coupe, une frite
crue absorbera moins d’huile qu’une frite précuite, peu importe le mode de pré-cuisson ou de
blanchiment a 1’eau ou a I’huile. Ceci peut étre expliqué par la porosité de la pomme de terre ou
plus la pomme de terre est poreuse, plus elle absorbe de ’huile [31].

0,

% Température de friture

La température de friture dépend du type de produit, de sa taille et de sa composition. Elle varie
souvent de 120 a 190°C. Des températures ¢levées d’huile entre 160 et190°C peuvent permettre le
transfert rapide de la chaleur, un brunissement rapide et un temps de cuisson court. Des
températures élevées vont limiter le temps de friture.

Pour limiter la dégradation d’huile il faut travailler a des températures de friture inferieures a
140°C. Une température telle que 120°C nécessite un temps de friture plus long et engendre
finalement une absorption d’huile plus élevée [32].

% Rapport frite/huile

A T1’échelle industrielle, le rapport de poids frite/huile est généralement de a 1 pour 6. Ce rapport
permet de maintenir la température de 1’huile aux niveaux recommandeés lors de I’immersion des
frites [32].

s Traitements post-friture ou refroidissement

L’égouttage rapide et mécanique (par secousses) des aliments & leur sortie du bain de friture
permet d’¢liminer une bonne partie de 1’huile contenue a leur surface, et joue un réle important sur
la teneur finale en gras. Car, cette action réduit la quantité d’huile qui pourrait étre absorbée au
cours du refroidissement des aliments frits [33].

15. Principaux corps gras de friture

Les corps gras utilisés en friture sont des huiles ou des graisses végétales généralement raffinées,
et ayant éventuellement subi une opération technologique post-raffinage du type hydrogénation ou
fractionnement physique [34].
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Parmi les huiles végétales utilisées en friture, la plus courante aujourd’hui est I’huile de
tournesol. Il existe en fait deux huiles de tournesol issues de deux variétés de graines : I’huile de
tournesol classique contenant plus de 60 % d’acide linoléique oméga 6 et I’huile de tournesol
oléique ayant elle plus de 80 % d’acide oléique oméga 9 d’ou une plus grande stabilit¢ a
I’oxydation et au chauffage [35].

Avec une teneur élevée en vitamine E, une origine non génétiqguement modifiée, une flaveur
fruitée de graine, les huiles de tournesol sont des matiéres premieres privilégiées pour la friture
industrielle et ménagere. Elles constituent la base des mélanges spécifiques pour la friture vendus
au consommateur et utilisés en restauration hors foyer. D’autres huiles oléiques ou linoléiques,
telles que I’huile d’olive ou I’huile de pépin de raisin, peuvent avoir des applications en friture mais
leur typicité sensorielle ou leur cott en limite 1’usage [36].

16. Processus général de la friture

Pour faire des frites dorées et croustillantes, on procede généralement par le choix de la variété
de pommes de terre a frire. Aprés les avoir couper en batonnets, laver pour enlever I'exces d'amidon
et bien sécher, elles sont d'abord cuites pendant 5-6 minutes dans de I'huile végétale a 170°C. Elles
sont, par la suite, retirées et égouttées, puis, replongées dans un bain d'huile a une température de
180°C durant, a peu prét, quatre minutes pour les frire et dorer. Le but du double cuisson, est de
rendre la frite a la fois tendre a I'intérieur et dorée a I'extérieur.

Il est important, dés la sortie de la friteuse, d'éponger les frites immédiatement en les déposant
sur une double épaisseur de papier afin d'absorber I'huile a la surface, tant que la vapeur d'eau
s'échappe encore. Car, lors de la friture et a la sortie du bain, I'huile sur la surface de la frite ne peut
pas penétrer, elle en est chassée par la vaporisation de I'eau de la pomme de terre pendant la
cuisson. Mais, quand la vapeur présente dans la frite se condense en eau, la frite pompe I'huile
déposée a la surface et I'absorbe [37].

17. Les facteurs de dégradation de I’huile de friture

Lorsque les huiles sont chauffées, celles-ci subissent des dégradations plus ou moins
importantes. Les huiles riches en acides gras monoinsaturés, comme [’huile d’olive et I’huile
d’arachide, sont plus stables et résistent a la chaleur plus que les huiles riches en acides gras
polyinsaturés telles que 1’huile de mais et I’huile de soja. Pour les fritures, il est important de ne pas
surchauffer I’huile (ne pas dépasser 180°C) et de la remplacer fréquemment [38].

La dégradation de I'huile de friture dépend principalement de I'absorption en oxygéne, de la
température de I'huile, de l'insaturation des acides gras.

Pendant la friture, les graisses et les huiles sont exposées a des températures tres élevées et une
variété de reactions ont lieu. En présence d'oxygene, d'humidité des aliments et a des températures
élevées entre 160°C et 180°C, I'huile subit trois réactions principales: I’hydrolyse, 'oxydation et la
polymérisation [38], et les huiles se décomposent pour former des produits volatils responsables
d'odeurs désagréables et apparition de composés non volatils qui s'avérent toxiques a fortes doses
[39].

R
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Figure 4: Réactions croisées intervenant dans 1’huile lors de son utilisation en friture.
18. Réaction et produits de dégradation de I’huile durant la friture

Durant la friture d'un aliment, plusieurs réactions d'échange et de dégradation se déroulent, et qui
sont responsables du godt et de la texture désirées des aliments frits.

A des températures élevées entre 160°C et 180°C, en présence d’eau et d’oxygene, les
triglycérides subissent des réactions complexes qui peuvent étre classées en trois grandes familles :
oxydation, polymérisation et hydrolyse [39].

8.1 Réactions d’oxydation

L’oxydation des lipides est 1'une des causes importantes de la dégradation des aliments, accélérée
a la haute température utilisée dans la friture, I’oxydation, crée des saveurs rances et réduit les
caractéristiques organoleptiques des produits frits [40].

Les hydroperoxydes sont les principaux produits de la réaction initiale d'oxydation des lipides.
Les réactions en chaines responsables de leur formation sont autocatalysée, car initiées par
I’apparition de composés radicalaires, issus eux-mémes de 1’oxydation des triglycérides du bain
[41]. 11 s’agit d’un enchainement de réactions radicalaires se déroulant en trois étapes. Une premiére
réaction produit un radical libre par élimination d’un hydrogeéne de I’acide gras (initiation). Puis les
réactions s’enchainent pour produire plusieurs radicaux libres (propagation) qui se combinent pour
former des composés non radicalaires (terminaison). [42]

8.2 Réactions de polymérisation

Elles sont responsables des réarrangements inter et intra-moléculaires qui sensibilisent 1’huile de
friture a ’oxydation et conduisent a I’augmentation de la viscosité apparente des huiles. Des
composés semblables a des résines peuvent alors mousser a la surface du bain de friture et sur les
parois [43].

8.3 Réactions d’hydrolyse

L'hydrolyse est I'une des principales réactions qui se produisent au cours de la friture en raison
de la présence de I'humidité introduite avec L’aliment a frire et les températures relativement
éleveées utilisées.

Durant la friture, L'eau, la vapeur et I'oxygene initient les réactions chimiques dans I'huile de
friture. L eau, un nucléophile faible, attaque la liaison ester des triglycérides et produit des di- et
mono-glycérides, le glycérol et les acides gras libres qui sont des composés trés sensibles aux
réactions d’oxydation et de polymérisation et les produits qui en dérivent sont responsables des
principaux défauts de golit ou d’odeur. Les acides gras libres contenus dans I'huile augmentent en
fonction du nombre de friture comme indiqueé sur la (figure 5) [44].
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L'hydrolyse est plus préférable dans I'huile avec des acides gras insaturés courts que I'huile avec
des acides gras saturés longs, car les acides gras insaturés courts sont plus solubles dans I'eau que
les acides gras saturés longs.
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Figure 5 : La réaction d'hydrolyse et les produits formés durant la friture

Le glycérol s’évapore a 150°C et le glycérol restant dans 1'huile favorise la production d'acides
gras libres par hydrolyse. La teneur en acide gras libre maximale de I'huile de friture est comprise
entre 0,05% et 0,08% [45].

Tableau n°1: Changement de I’huile durant le processus de friture et les composeés résultants
Changements Causes Composés résultants
Altération thermique Température o Monomeres cycliques
Dimeres et polymeéres
Monomeéres oxydées, dimeres et polymers
Dimeres et polymers non polaires
Composés volatiles (hydrocarbures,
aldéhydes, cétones, alcohols, acides, etc.)
Acides gras libres
Monoglycérides
Diglyceérides
Glycérols

L’Oxydation Air

O O OO0

L’Hydrolyse Humidite

0O O O O

8.4 Rancissement

L'exposition a I'air, la chaleur, et la lumiére provoquent 1’oxydation des huiles, les rendre rances,
et conduisent a la formation des radicaux libres. Les graisses saturées ne sont pas affectés autant par
I'oxydation, car ils sont trés stables et possedent un degré éleve de résistance a I'oxydation.

Les graisses mono-insaturés, ont une paire manquante d’atomes d'’hydrogéne sont un peu
vulnérables a l'oxydation. Les huiles polyinsaturées, qui manquent plusieurs paires datomes
d'’hydrogéne, sont tres instables et trés réactif a I'oxydation [46].

Les huiles polyinsaturées sont si vulnérables que, méme a température ambiante et dans une
lumiére tamisée s’oxydent a l'intérieur de la bouteille. Toutes les huiles végétales polyinsaturées
vendues dans les épiceries sont devenues rances a un certain degré avant de les amener méme a
domicile. Vu que les huiles ont été tres raffinées et désodorisées on ne peut rien sentir ou godter,
mais les radicaux libres sont 1a, sont préts d'attaquer notre corps [47].
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Les matieres grasses subissent des changements lors du stockage qui donnent lieu a la
production d'un golt et d’une odeur désagréable, c’est ce qu’on appelle le rancissement. Ce dernier
est porté par l'action de l'air (rancissement par oxydation) ou par des micro-organismes. Le
rancissement oxydatif est accélérée par exposition a la chaleur et la lumiére, par I'humidité et par la
présence de traces de certains métaux (par exemple le cuivre, le nickel, le fer). Lorsque la
concentration de peroxyde atteint un certain niveau, le changement chimique complexe se produit et
les produits volatils sont formés et qui sont principalement responsables du godt et de I'odeur rance
[48].

19. Prévention de la dégradation de I’huile de friture

La réaction d'oxydation peut étre inhibée par des antioxydants qui sont naturellement présents
dans les huiles ou ajoutés afin d'augmenter la stabilité. Les tocophérols sont des antioxydants
naturels présents dans les huiles végétales. Des antioxydants synthétiques sont également
disponibles pour augmenter la stabilité de I'huile. Les antioxydants retardent la réaction d'oxydation
et inhibent la formation de radicaux libres, en donnant de leurs atomes d'hydrogene phénoliques aux
radicaux libres [49].

20. Les huiles choisies pour la Friture

10.1 L’huile de soja
c. Introduction

Figure 6 : graines et huile de soja

Le soja est la graine oléagineuse dominante produite dans le monde, en raison de ses
caractéristiques agronomiques favorables, et son huile comestible précieuse. L’huile de soja est
jaunatre, légere et onctueuse. Il contribue a environ 47% de toutes les graines oléagineuses
produites dans le monde en 2008/09. L'huile de soja a une teneur relativement élevee en acide
linoléique et I'acide linolénique. Ceux-ci sont a la fois des acides gras essentiels pour I'nomme, et
d'une importance alimentaire, mais ils sont aussi la cause de I'instabilité a I'oxydation de cette huile.

Pour la friture, une huile avec un niveau moyen d'acide oléique de 55-60%, un niveau d'acide
linolénique faible <3%, soit un niveau d'acide linolénique ultra bas de 1% et une faible teneur en
acide gras saturée <7%, serait hautement souhaitable sous forme d'huile multi-usages [50].

d. Composition chimique [51] :

Tableau n° 2 : Composition en acide gras et autres composants de I’huile de Soja d’aprés le Codex
Alimentarius (données CPG en % AG Totaux)

ACIDES GRAS

Codex Alimentarius

Ac. Laurique C12: 0

ND-0,1

Ac. Myristique C14 :0

ND -0,2
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10.2

L’huile de Tournesol

c. Introduction

Université Sidi MohduatrtedsRemfibsiitsh COW
Faculté des Scienggséiolechniques |
www.fst-USTADR. 3¢dRastérol <3 do (¥5330) |
" T T [B-sitosterol T [51-60%
Ac. Palm!t'qu_e C16:0 180-133 stérols totaux (mg/kg) <4.200
Ac. Palmltqlelque C16:1{ND-0,2 Teneurs en tocophérols
Ac. Margarique C17:0 |ND (mg/kg)
Ac. Stéarique C18 : 0 24-54 gamma-tocophérol >500 mg/kg
Ac. Oléique C18 : 1 17,7-26,1 delta-totophérol >100 mg/kg
Ac. Linoléique C18:2 [49,8-57,1 Teneurs en tocotriénols
Ac. Linolenique C18:3 |55-9,5 (mg/kg)
Ac. Arachidique C20:0 [0,1-0,6 a-tocotri et Y'-tocotri ND
Ac. Béhénique C22:0 |(0,3-0,7 Teneurs en tocophérols | _ 1.400
Ac. Erucique C22: 1 ND - 0,3 totaux (mg/kg) —

Figure 7 : I’huile de tournesol

Le tournesol ou « Helianthus annuus » est une plante trés rustique, originaire d’Amérique du
Nord. Sa culture est aujourd'hui répandue dans le monde entier et plus particulierement en France,
dans les pays d’Europe du Sud-Est et en Russie.

L’huile de tournesol est la quatrieme source d’huile dans le monde apres ’huile de Soja, 1’huile
de Palme et I’huile de Canola. Les variétés de tournesol cultivées aujourd'hui en Amérique du Nord
proviennent de graines russes introduites vers la fin du XIXe siécle. En 2008/2009, la production
mondiale totale de I'huile de tournesol est élevée a 11,83 millions de tonnes, ce qui représente 9%
de la production mondiale totale d'huiles végétales [52].

d. Composition chimique [51] :

Tableau n°3 : Composition en acide gras et autres composants de I’huile de Tournesol d’aprés le
Codex Alimentarius (données CPG en % AG Totaux)

ACIDES GRAS Codex Alimentarius
Ac. Laurique C12: 0 ND -0,1

Ac. Myristique C14 :0 ND - 0,2

Ac. Palmitique C16 : 0 5,6-7,6

Ac. Palmitoléique C16 :1 ND -0,3

Ac. Margarique C17 : 0 ND

Ac. Heptadécénoique C17 : 1 ND

Ac. Stéarique C18: 0 2,7-6,5
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Autres composants Codex Alimentarius

Stérols :
Université Sidi MiohZitigeet&eh Abdellah 7,8-11,58%7
Faculté des Sqigiuressttal echniques 7,1- 10,8 (t ce=lt 11 %)
www. fslatsoibamaaxiag/kg) <5.000 FST FES
i -Feneurs-en-teeophérols------
Ac. Oléique C18: 1 14,0 - 39,4 (mg/kg)
Ac. Linoléique C18 : 2 48,3-74,0 Alpha-tocophérol > 500 mg/kg
Ac. Linolénique C18 : 3 ND - 0,2 tTe”e“rS en tocophérols <850
otaux (mg/kg)
Ac. Arachidique C20: 0 02-04
Ac. Eicosenoique C20 :1 ND - 0,2
Ac. Béhénique C22:0 05-1,3
Ac. Erucique C22 : 1 ND - 0,2
10.3 L’huile de grignon d’olive
a. Introduction
Figure 8 : I’huile de grignon d’olive
Aprés D’extraction de I'huile d'olive, il en résulte un sous-produit, le grignon, qui renferme la
plus grande partie de la matiére séche de I'olive (peau, pulpe, petits morceaux de noyau) et une
certaine proportion d'eau de végétation qui contient a son tour les composants hydrosolubles de
I'olive, proportion qui dépend du systeme utilisé. Le grignon est séché, broyé et traité au solvant
pour obtenir une huile dite de grignon [53].
b. Composition chimique
ACIDES GRAS Codex
Alimentarius
Ac. Laurique C12:0 ND
Ac. Myristique C14 :0 0,0-0,05
Ac. Palmitique C16: 0 |7,5-20
Ac. Palmitoléique C16 :1 |0,3- 3,5
Ac. Margarique C17:0 |0,0-0,3
Ac. Stéarique C18: 0 0,5-5,0
Ac. Oleique C18: 1 55-83
Ac. Linoléique C18:2 |3,5-21,0
Ac. Linolénique C18:3 |ND
Ac. Arachidique C20:0 |0,0-0,6
Ac. Béhénique C22:0 (0,0-0,3
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Erucique C22 : 1 |ND | Tableau n°4 : Composition en acide gras et autres

composants de I’huile de grignon d’olive d’apres le
Codex Alimentarius (données CPG en % AG Totaux)

L _ A Codex
21. Les additifs alimentaires utres composants Alimentarius
Stérols :
Les additifs alimentaires sont définis par |Beta-stérol > 93 9,
le décret de 1989 comme étant des |Campestérol <4,0%
substances non habituellement consommeées | Colestérol <0,5%
comme des aliments, possédant ou non une | Acidité libre % m/m, exprimée 03

valeur nutritive et dont I’ajout intentionnel |€en acide oléique

aux denrées alimentaires, dans un but |Indice d'acide maximum, mgde |,

technologique, au stade de leur fabrication, |KOH/g d'huile
transformation,  préparation, traitement, Indlc_e ,de per.oxydei _ =10
conditionnement, transport, ou entreposage, g)gorg;te relative (20°Cleau a 0,910- 0,916
a pour effet, ou peut raisonnablement étre Indice de saponification (mg de
estimé avoir pour effet, de les faire devenir |KoH/qg d'huile) 182 -193
composants des denrées alimentaires [54].

111 Les antioxydants

Les antioxydants sont des protecteurs chimiques, c'est-a-dire des molécules qui s’opposent aux
phénomenes de stress oxydant, évitant ou bloquant les réactions d’oxydation, le plus souvent en
réagissant avec les radicaux libres impliqués dans ces processus. En industrie alimentaire, les
antioxydants sont utilisés pour prévenir la détérioration de la qualité des produits et maintenir leur
valeur nutritive.

Les huiles comestibles contiennent naturellement des antioxydants tels que les alpha-
tocophérols, les caroténoides, les composés phénoliques, et les stérols. Les tocophérols ne sont
généralement pas efficaces comme antioxydants a des températures élevées, et peuvent méme avoir
une activité pro-oxydante [55]. Les antioxydants inhibent ou retardent lI'oxydation des lipides, soit
en inhibant la réaction de propagation ou d'initiation par transfert d’atome d’hydrogéne aux
radicaux peroxydes ou alkoxydes. Des produits non radicalaires et plus stables sont alors obtenus.
Ainsi, I’efficacité d’un antioxydant est dépendante de sa capacité a donner un atome d’hydrogene a
un radical libre. Les réactions sont les suivantes [56]:

Réaction entre un antioxydant et un radical :

L'+AH —->LH+A’

LOO"+ AH — LOOH + A’

LO"+AH — LOH + A’

Reaction de terminaison :

A +A — AA

A+ L0 — LOA

A'+ LOO" — LOOA [57]

Les huiles peuvent étre ajoutées avec des antioxydants synthétiques tels que le BHA
(Hydroxyanisole butylé), BHT (Hydroxytoluéne butylé) et TBHQ (Butylhydroquinone tertiaire).
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Ces antioxydants ralentissent I'oxydation de I'nuile & température ambiante, et ils deviennent moins
efficaces a la température de friture a cause des pertes par volatilisation ou décomposition [58].
Tableaux n°5 : les antioxydants les plus utilisés en industrie des huiles comestibles et leurs

concentrations maximales d’aprés le Codex Alimentarius [59].

No. INS [ Antioxygénes Concentration maximale
304 Palmitate d'ascorbyle 500 mg/kg seuls ou en combinaison
305 Stéarate d'ascorbyle 500 mg/kg seuls ou en combinaison
306 Mélange concentré de tocophérols BPF
307 Alpha-tocophérol BPF
308 Gamma-tocophérol synthétique BPF
309 Delta-tocophérol synthétique BPF
310 Gallate de propyle 100mg/kg
319 Butylhydroquinone tertiaire (BHQT) 120 mg/kg
320 Hydroxyanisol butyle (BHA) 175 mg/kg
321 Hydroxytoluene butyle (BHT) 75 mg/kg
Toute combinaison de gallate, BHA, BHT et/ou BHQT |200 mg/kg
389 Thiodipropionate de dilauryle 200 mg/kg
11.2 Antimoussants (pour les huiles et graisses de friture)

Les antimoussants empéchent ou limitent la formation de mousse.
Tableau n°6 : L’antimoussant le plus utilisé dans les huiles de friture d’aprés le Codex.

No. INS

Additif

Concentration maximale d’emploi

E900

Polydiméthylsiloxane

10 mg/kg

22. La réglementation dans le monde entier des graisses et des huiles de friture

Reconnaissant que la qualité des aliments frits est affectée par la qualit¢ I’huile de friture, la
réglementation francgaise en matiere d’huile pour friture a évolué récemment et permet aujourd’hui
d’utiliser pratiquement toutes les huiles, a I’exception des huiles fortement polyinsaturées (comme
I’huile de lin ou de noix). la réglementation fixe des valeurs seuils a 25 % de composés polaires
totaux et 14 % de polymeres de triglycérides (décret n° 2008-184 du 26-02-2008) pour garantir la
qualité des huiles chauffées et que ces seuils ne sont pas atteints en friture industrielle, collective ou
ménagere deés lors que ces recommandations pratiques sont suivies. [60]

Tableau n°7 : Les réglementations dans le monde des graisses et des huiles de friture [60]
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A

Réglements US : Food and Drug Administration

- Acides gras libres < 1g/kg

- Gallate de propyle (E310) : antioxydant < 0.1g/kg

- Acides gras saturés < 500g/kg d’acides gras totaux

- Acide érucique C22:1 < 50g/kg

- Indice de peroxyde < 2méqg/kg

- Humidité < 3g/kg

Réglements Belgique :

- Diméthylpolysiloxane E900 (antimoussant) < 3mg/kg

- Teneur en acides gras libres < 2.5%

- Composés polaires totaux < 25%

- Viscosité < 37mPa.s a 50°C ou < 27 mPa.s a 50°c

- Point de fumée > 170°C

- Acide linolénique C18 :3 < 2%

- Température de friture < 180°C

Réglementation Réglements France :

Acide linolénique C18 :3 < 2%

BHA, BHT, Gallate (E310) sont autorisés

Les additifs de silicones sont interdits

Composes polaires totaux < 25%

Réglements Hongrie :

- Composés polaires < 25%

- Température de friture entre 160 et 180°C

- Point de fumée > 180°C

- L’huile de tournesol peut étre utilisée pour un maximum §-10
heures de friture

Reéglements Italie :

- Température de friture maximale 180°C

- Composés polaires totaux < 25%

Réglements Finlande :

- Composés polaires totaux < 25%

- Point de fumée > 180°C

Tableau n°8 : Les réglementations des facteurs de qualité des huiles de friture [51].
Normes des caractéristiques physico-chimiques

Analyses Limites Meéthodes
Humidité <0,07 % NF ISO 662
Acidite oléique <0,1 % NF EN ISO 660
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Indice de peroxyde <10 meq O2/Kg NFT 60-220
Phosphore total <5 ppm NFT 60-227
Savons < 50 ppm NFT 60-217
Densité & 20°C 0,907-0,924 NF EN ISO 6883

13. Criteres de qualité des huiles de friture
13.1 Propriétés physiques
13.1.1 Densité : d;

La densité ou la masse volumique d’une huile est le rapport de masse d’un certain volume de
I’huile par la masse égale de volume d’eau distillée (p = m/v), toutes mesurées a une température.
Elle varie selon le degré d’insaturation de I’huile et renseigne sur son pouvoir siccatif. Pour les
huiles végétales, elle se situe entre 0,915 et 0,964 [61].

13.2 Propriétés chimiques

13.2.1 Latempérature

La température du bain de friture ne doit pas dépasser 180°C, il faut savoir qu’a 200°C les corps
gras se dégradent : Il y a transformation chimique de leur constituants. Dans ces conditions les
huiles fument [61].

13.2.2 L’indice d’acide et acidité libre

L’indice d’acide est le nombre de milligramme d’hydroxyde de potassium nécessaire pour
neutraliser les acides gras libres présents dans un gramme de corps gras. Cet indice permet de
mesurer la quantit¢ d’acides gras libres résultant des réactions d’hydrolyse et d’oxydation des
triglycérides. Les huiles destinées a la consommation doivent contenir moins de 1% d’acides libres.

L’acidité libre permet de contrdler le niveau de dégradation hydrolytique, enzymatique ou
chimique, des chaines d'acides gras des triglycérides. Ceci est a ’origine d’acides gras libres et de
glycérides partiels (mono et diglycérides) [62].

13.2.3 L’indice de peroxyde

Les principaux produits de l'oxydation des lipides sont des hydroperoxydes, qui sont
généralement désignés a un "peroxydes”. Les peroxydes sont des composés organiques instables
formés a partir de triglycerides. L'indice de peroxyde est le procédé classique pour la détermination
du degré d'oxydation de I'huile et mesure la formation d'hydroperoxydes intermédiaires en
milliéquivalents d'oxygene actif par kg d'échantillon. Les hydroperoxydes formés par I'oxydation
des graisses réagissent avec les ions iodure pour former de I'iode, ce qui est mesuré par titrage au
thiosulfate.

L'indice de peroxyde est un indicateur de la qualité de I'huile. En général, on peut dire que la
valeur de peroxyde est un dénonciateur du niveau primaire d'oxydation de I'huile [63].

13.2.4 Teneur en eau (Humidite)

L’humidité de I’huile est la quantité d’eau perdue aprés étuvage d’une prise de 1’échantillon
pendant un temps suffisant dans une étuve réglée a une température de 103 °C [64].
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Le dosage du phosphore permet d'avoir une estimation de la quantité de phosphore dans les
huiles qu’on rencontre souvent sous forme de phospholipides. La mati¢re premiere est détruite par
minéralisation en présence de I’oxyde de magnésium [64].

13.2.6 Teneur en composés polaires totaux CPT

Le dosage des composés polaires est un indicateur de la qualité des huiles de friture et donne des
informations sur la teneur globale en composés néoformés qui ont une polarité plus élevée que celle
des triglycérides. Le dosage de ces composés est a la base de la réglementation actuelle qui limite le
taux de composés polaires a 25 %.

Des techniques d'analyse tres rapides ont été préférées pour évaluer la qualité de I'huile de
friture. Il existe des testeurs commerciaux rapides disponibles et qui sont fréquemment utilisés dans
Iindustrie alimentaire. Ces testeurs mesurent la qualité des huiles de friture, en analysant
simultanément les composés polaires totaux et la température de friture [65].

13.2.7 Test au Rancimat

Ce test est tres utilisé pour évaluer la stabilité oxydative des matieres grasses. La spécification de
TIR (Temps d’Induction au test Rancimat, exprimé en heures) correspond au temps pendant lequel
la matiére grasse a résisté a un stress oxydatif. Le principe du test consiste a vieillir prématurément
les maticres grasses par décomposition thermique a 121°C, sous un bullage intensif d’air. Les
acides organiques, produits de dégradation de cette oxydation poussée, sont entrainés par un courant
d’air et recueillis dans une cellule de mesure remplie d’eau distillée. Le temps d’induction est
déterminé par conductimétrie et correspond au TIR [66].

VI.  Généralités sur les plans de mélanges
5. Introduction

Les facteurs d'étude des plans de mélanges sont les proportions des constituants du mélange [68].
Or, ces constituants ne sont pas indépendants les uns des autres. La somme des proportions d'un
mélange est toujours égale a 100%. Le pourcentage du dernier constituant est imposé par la somme
des pourcentages des premiers COmposes.

Les plans de mélanges sont aussi caractérisés par de nombreuses contraintes qui peuvent peser
sur le choix des proportions des constituants. Par exemple, la concentration d'un produit doit étre au
moins de x pour-cent ou cette concentration ne peut excéder une valeur donnée. En fonction de ces
contraintes la planification de I'étude est modifiée et elle doit étre adaptée a chaque cas [67].

6. La contrainte fondamentale des mélanges

Si I'on note par xi la teneur en constituant i, la somme des teneurs de tous les constituants du
mélange satisfait la relation :

i=

S

Xi =100 %

~
1l
ey
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Si, au lieu d'utiliser les pourcentages, on raméne la somme des teneurs des différents constituants
a l'unité et on obtient la relation de la contrainte fondamentale des mélanges :

i=n
Z Xi=1
i=1

7. Représentation géométrique des mélanges

(=]

On utilise un triangle équilatéral pour représenter les mélanges a trois composants. Les produits
purs sont aux sommets du triangle. Les mélanges binaires sont représentés par les cotés du triangle.
Par exemple, le c6té gauche du triangle (Figure X) représente les mélanges composes uniquement
des produits A et B.

A
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Figure 9 : Représentation des mélanges a trois constituants sur un triangle équilatéral.

Un point de la surface intérieure du triangle équilatéral représente un mélange tertiaire. Les
compositions de chaque produit se lisent sur les c6tés du triangle.

Les propriétés géométriques du triangle équilatéral assurent que la contrainte fondamentale des
mélanges est bien respecteée.

8. Modeéles mathématiques des mélanges

La contrainte fondamentale des mélanges fait disparaitre la constante et les termes du second
degré se réduisent aux termes rectangles. Pour trois composants, le modele du premier degré est
donc :

Y = b]_X]_ + b2X2 + b3X3

Et pour le second degré :

Y = b1 Xq+ X + baXsz + b1oX X5 + b13X 1 X3+ basXoXs

On est souvent amené a utiliser des modeles de degré supérieur, trois et méme parfois quatre si
les surfaces de réponses sont compliquées. Plus le degreé du modele est eleve, plus il faut réaliser de
points d'expériences pour pouvoir déterminer tous les coefficients. Ces coefficients sont calculés a
partir de la relation de régression :

a=(X’X)'X'Y
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Partie
Expérimentale

1- Type et période d’étude

Il s’agit d’une étude prospective, réalisée sur une durée de 4 mois allant du 01 février au 31mai.

Elle a comporté 2 volets :
> Le 1% a comporté 1’étude des facteurs de qualité caractéristiques des huiles alimentaires

notamment des mélanges des huiles choisies pour la friture.

> Le second a consisté en une évaluation des caractéristiques spécifiques de qualité des
huiles de friture. Il a englobeé : les composés polaires totaux, le rancissement, 1’indice de
peroxyde et les parametres organoleptiques afin de trouver le mélange idéal pour la
friture.

L’étude a été faite a I’aide du logiciel NEMRODW.
2- Lieu d’étude

Ce travail a éte réalisé au sein de la société industrielle oléicole de Fés (SIOF).
3- Etude des facteurs de qualité des mélanges des huiles choisies pour la friture

5.1 L’objectif de I’étude
Le but de cette étude est de realiser des mélanges des huiles respectant les normes de la

réglementation internationale pour les facteurs de qualité des huiles de friture.
Pour répondre a cette problématique, nous avons utilisé la méthodologie des plans de mélanges.
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4.2 Matériel vegétale

L’huile de sojas raffinés, I’huile de grignon d’olive raffinée et I’huile de tournesol raffinée.
4.3 Mise en place des paramétres d’étude

331 Le plan de mélange

Les facteurs d'étude de notre plans de mélanges sont les proportions des constituants des
mélanges qui sont les 3 huiles choisies pour cette étude (1’huile de grignon d’olive raffinée, 1’huile
de soja raffinée et I’huile de tournesol raffinée).

Les plans de mélanges sont caractérisés par de nombreuses contraintes qui peuvent peser sur le
choix des proportions des constituants. Par exemple, dans notre étude, la concentration de chacune
des trois huiles doit étre au moins 10% pour-cent.

3.3.2 Le modéle mathématique postulé

Pour trois composants, le modéle postulé est un modele de second degré :
Y =bl* X1 +hb2* X2 +hb3* X3 +bl-2* (X1*¥X2) + b1-3 * (X1*X3) + h2-3 * (X2*X3)+ b1-2-3
* (X1*X2*X3)

3.3.3 La matrice d’expérience

Le tableau ci-dessous, présente la matrice d’expérience a réaliser selon les recommandations du
logiciel NEMRODW.

Tableau n°9: la matrice d’expérience de la premiére partie d’étude

Nombre d’Essais | Tournesol Raffiné |Soja Raffiné | Grignon d'olive Raffiné

1 0,8 0,1 0,1

2 0,1 0,8 0,1

3 0,1 0,1 0,8

4 0,45 0,45 0,1

5 0,45 0,1 0,45

6 0,1 0,45 0,45

7 0,333 0,333 0,333

8 0,5666 0,2166 0,2166

9 0,2166 0,5666 0,2166

10 0,2166 0,2166 0,5666
Points 11 0,333 0,333 0,333
tests 12 0,5666 0,2166 0,2166

4.4 Choix des réponses
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Dans notre étude les parametres choisis pour évaluer la qualité des mélanges des huiles de friture
sont :
- L’acidité libre
- L’humidité
- L’indice de peroxyde
- Les phosphores
- Ladensité
441 L’acidité libre
4.4.1.1 Principe
L’acidité peut étre définit comme étant le pourcentage d’acide gras exprimé conventionnellement
en acide oléique présent dans 100g de matiere grasse. (1ISO 660:2009)

Le contrble se fait par une réaction acido-basique avec un titrage par KOH en présence de
phénolphtaléine.
3RCOOH + 3KOH > 3RCOOK + 3H20
Hydroxyde de potassium Sel de potassium

4.4.1.2 Mode opératoire

e Dans un ballon propre et sec, on met 100 ml d’alcool distillé comme solvant.

e On ajoute 2a 3 gouttes de la phénophtaléine comme indicateur spécifique.

e On neutralise 1’alcool qui a un caractere acide par KOH de 0,1 N jusqu’a I’apparition d’une
coloration rose.

e on met une prise d’essai de 10g de I’huile a analyser

e On titre par KOH 0,1 N le mélange d’huile et I’alcool neutralisé jusqu'a la zone de virage ce
qui signifie que tous les acides gras (acide oléique est neutralise).

4.4.1.3 Expression des résultats

Lorsqu’on prend I’acide oléique comme référence, le pourcentage massique de cet acide dans
I’échantillon (corps gras) est donné par I’expression suivante :

%AC=V*282/PE

- 282 : Masse molaire d’acide ol¢ique. (g-molfl)

-V : Volume de KOH versé (ml).

- PE: Prise d’essaie (g).

4.3.2 Détermination de la teneur en eau et en matieres volatiles (Humidité)
4.4.2.1 Principe

L’humidité est déterminée par perte en poids pour un échantillon ayant séjourné un temps
suffisant et a une température suffisante dans une étuve pour éliminer I’eau et les maticres volatiles
par vaporisation. (1SO 662:2016)

4.4.2.2 Mode opératoire
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e On tare un petit cristallisoir dont la masse M puis on pése m=10g d’échantillon et on le met
dans I’étuve pendant 2h a une température de 150°C puis on le met dans le dessiccateur pour
étre refroidit pendant 10 min et on le pese, soit M; la masse apres 1’opération de chauffage et
de refroidissement.

e On répete Iopération de chauffage et de refroidissement dans le dessiccateur et de pesée
jusqu'a ce que la différence entre deux pesées successives n’excede pas 0,002g jusqu’a M’
reste constante.

4.4.2.3 Expression des résultats

Le pourcentage d’humidité du corps gras est donné par la formule :
% humidité = PE - (M;-M)/ PE) * 100
- PE: Prise d’essaie. (g)
- Mj : Masse de cristallisoir + échantillon a analyser apres étuvage. (g)

- M : lamasse du cristallisoir (g)

443 L’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est une grandeur qui détermine d’une maniére trés grossieére le degré
d’oxydation d’une mati¢re grasse. Cette grandeur exprime la quantité d’oxygene actif en millimole
ou en milliéquivalent par Kg de corps gras. (1ISO 3960:2007)

4.4.3.1 Principe

On traite les corps gras en solution dans l'acide acétique et du chloroforme par une solution
d'iodure de potassium. Ensuite on titre par la suite I'iode libéré par une solution de thiosulfate de
sodium (0,01 N).

4.4.3.2 Mode opératoire

On prend deux ballons (bien lavés) dont on met dans chaque ballon 10 ml de chloroforme, 15 ml
d’acide acétique et 1 ml de la solution KI saturée.

On prend I’un des ballons dont on ajoute 1 a 2 g d’huile a analyser et 1’autre pour faire le blanc et
on les laisse pendant 5 min a I’obscurité, aprés on ajoute dans chaque ballon 75 ml d’eau distillée et
quelques gouttes d’amidon, et on titre en agitant avec le thiosulfate de sodium.

4.4.3.3 Expression des résultats

IP=(V1-V0)*N*1000/PE
- VO : Volume de thiosulfate de sodium pour I’essaie a blanc.
- V1 : Volume de thiosulfate de sodium pour I’échantillon.
- N : Normalité de thiosulfate de sodium.
- PE : Masse de la prise d’essaie en g.

4.4.4 Les phosphores
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Cette méthode permet la détermination de la quantit¢ de phosphore dans les huiles qu’on
rencontre souvent sous forme de phospholipides. (ISO 10540-1:2003)

4.4.4.1 Principe

Carbonisation de la prise d’essai en présence de 1I’hydroxycarbonate de Mg, puis réduite en
cendres. Les cendres sont dissoutes dans 1’acide chlorhydrique dilué, puis détermination du
phosphore par la méthode de molybdene.

4.4.4.2 Mode opératoire
On pese 30mg d'oxyde de magnésium et on les verse délicatement dans un tube a essais et
on pese le tube a 0.1 mg pres.
A laide d'une pipette de pasteur on ajoute environ 0.2 g (10 a 15 gouttes) d'échantillon
d'huile en veillant a faire tomber toute la matiére de I'échantillon au fond du tube pour se
mélanger a I'nydroxycarbonate de magnésium.
On prépare un tube pour I'essai a blanc contenant uniquement de d'hydroxycarbonate de
magnésium.
On place les tubes a essais dans le four a moufle pendant | h a 2h a 350 °C jusqu‘a
carbonisation de I'échantillon donnant une masse noire séche.
On porte la température a 550 °C pendant 2 h environ jusqu'a obtention des cendres
blanches.
On retire les tubes a essais et on les laisse refroidir.
On dissout le résidu de la calcination dans 2 ml d'acide chlorhydrique 2 mol/1 en chauffant
avec précaution jusqu'a ébullition du liquide.
On laisse refroidir les tubes et on neutralise le contenu en ajoutant 0.6 ml de NaOH.
On ajoute exactement 5 ml de solution réductrice et on homogénéise.
On additionne 2.5 ml de réactif molybdique et on mélange.
On ferme les tubes a essais et on les laisse reposer 20 min a I'abri de la lumiere.
Remplissage les tubes a essais au repére de 15 ml avec la solution d'acétate de sodium et on
homogénéise.
On mesure l'absorbance de la solution par rapport au blanc dans la cuve de 4 cm a
720nm.
On porte sous contrdle a 1’essai a blanc en mesurant toutes les solutions par rapport a l'eau
distillée, puis on corrige toutes les mesures en fonction de la valeur du blanc.

4.4.4.3 Expression des résultats

__ ms*Mp

V*MS
P : la teneur en phosphore de la solution mere en pg/ml.

ms : la masse de dihydrogénophosphate de potassium, en mg.
MP : la masse molaire du phosphore, en g (Mp =31.03g).
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-V : le volume de la solution dans la fiole en | (V=I).
- Ms: la masse molaire du dihydrogénophosphate de potassium en g (Ms = 136.099)

445 La densité

La densité de I’huile a la température de mesure est donnée par : (ISO 18301:2014)
dt = m2 — mo0

_ "~ ml—m0
- Mg : masse de la fiole [g] ;

- my: masse de la fiole remplie d’eau distillée [g] ;
- my: masse de la fiole remplie d’huile [g].

4- TPévaluation des caractéristiques spécifiques de qualité des huiles de friture

6.1 L’objectif de I’étude

Le but de cette étude est de réaliser des mélanges des huiles de friture respectant les normes de la
réglementation internationale pour les caractéristiques spécifiques de qualité des huiles de friture.

Pour répondre & cette problématique, nous avons utilisé la méthodologie des plans de mélanges.

5.2 Matériel végétale

Les huiles mélangées sont celles utilisée dans la premicre partie de 1’étude. Les frites surgelées
utilisées dans le processus de friture ont été achetés aupres de carrefour de Fes.
5.3 Mise en place des paramétres d’étude

4.3.1 Le plan de mélange

Les facteurs d'étude de notre plan de mélanges sont les proportions des constituants des 3 huiles
choisies utilisées dans la premiére partig de 1’étude

Les plans de mélanges sont caractériseés par de nombreuses contraintes qui peuvent peser sur le
choix des proportions des constituants. Dans cette deuxieme partie, la concentration de I’huile de
grignon d’olive raffinée doit etre entre 5% et 10% pour-cent.

4.3.2 Le modele mathématique postulé

Pour trois composants, le modéle postulé est un modele de second degré :
Y =bl*X1+b2*X2+hb3*X3+bl-2* (X1*X2) + bl-3 * (X1*X3) + b2-3 * (X2*X3)+ b1-2-3
* (X1*X2*X3)

4.3.3 La matrice d’expérience

Le tableau ci-dessous, présente la matrice d’expérience a réaliser selon les recommandations du
logiciel NEMRODW.

Tableau n°10 : la matrice d’expérience de la deuxiéme partie d’étude.
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Nombre Huile de Grignon d’olive @ Huile de Soja Raffinee Huile Tournesol raffinee
d'expérience | raffinée

1 0,05 0,00 0,95
2 0,15 0,00 0,85
3 0,05 0,95 0,00
4 0,15 0,85 0,00
5 0,10 0,00 0,90
6 0,05 0,48 0,48
7 0,15 0,43 0,43
8 0,10 0,90 0,00
9 0,10 0,45 0,45
10 0,08 0,23 0,70
11 0,13 0,23 0,65
12 0,08 0,70 0,23
13 0,13 0,65 0,23

5.3 Le processus de friture

Une friteuse électrique (Tefal), fonctionnant a une température de 180 °C, a été utilisé pour faire
frire des les frites surgelées de pommes de terre achetés dans un marché local. Les essais ont été
réalisés avec les mélanges des trois huiles (I’huile de grignon d’olive raffinée, I’huile de soja
raffinée et ’huile de tournesol raffinée) selon les recommandations du logiciel NEMROD. La
friteuse a été remplie avec 2 litres d'huile (volume initial), et 15 fritures ont été réalisées pour
chaque mélange. Au cours de chaque friture 150g de frites ont été frits: un panier de friture avec
I'échantillon de pomme de terre a été immergé dans I'huile chaude et le couvercle de la friteuse était
fermé, aprés 5 min, les frites ont été retirés de la friteuse; aprés un intervalle de 15 minutes,
I'opération de friture a été réalisée avec un nouvel échantillon de pomme de terre.

Afin de déterminer I'effet de la friture sur les propriétés de I'huile, les composés polaires ont été
déterminé immédiatement a I’aide du testeur rapide (Testo 270) apres chaque friture et des
échantillons d'huile (50 ml) ont éte recueillis apres chaque friture pour les 13 mélanges et stockées a
25°C jusqu'a I'analyse pour les autres parameétres.

5.4 Le choix des réponses

Dans le second volet de notre étude, on a étudié les caracteristiques spécifiques de qualité des
huiles de friture : les composés polaires totaux, la température de friture, I’indice de peroxyde et le
rancissement.

5.4.1 Determination des composés polaires totaux et de la température

Les composés polaires totaux ont été¢ déterminés a 1’aide du testeur rapide « testo 270 », les
mélanges d’huiles sont chauffés a une température d’environ 180°C, Le principe et le
fonctionnement de cet instrument sont brievement comme suit. Un capteur basé sur le condensateur
a plaques paralléles a été immergé dans I'huile chaude a la température de friture 180°C. Le capteur
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a pris environ 1 min pour obtenir une lecture stable. La valeur des composes polaires totaux ainsi
que la température a été affiché sur I'écran de I'instrument.

NB. Les composés polaires totaux ont été déterminés avant friture pour chaque mélange, et
apres 15 fritures pour chaque mélange.

5.4.2 Détermination de la valeur d’indice de peroxyde

(=]

Les valeurs d’indice de peroxyde pour les 13 mélanges ont ¢té déterminées avant et apres la
friture. Le mode opératoire pour la détermination de cet indice a été indiqué dans la 1*° partie de
I’étude.

5.3.3 Le rancissement

Le rancissement se fait par le test de Rancimat. On a évalué la stabilité oxydative pour les 13
mélanges pour en savoir quel est 1&é mélange qui résiste le plus a I’oxydation.

4.3.3.1 Principe

Le principe du test consiste a vieillir prématurément les matiéres grasses par décomposition
thermique a une température bien déterminée, sous un bullage intensif d’air. Les produits de
dégradation de cette oxydation poussée, sont entrainés par un courant d’air et recueillis dans une
cellule de mesure remplie d’eau distillée

4.3.3.2 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, 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 sont
rassemblés dans un récipient contenant 60 ml d’eau distillée. Le logiciel du systéme de Rancimat a
évaluer les courbes résultantes automatiquement.

Reésultats
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Résultats et Discussion
C. Premiére partie : L’étude des facteurs de qualité des mélanges des huiles destinées

pour la friture

Douze expériences ont été réalisées : 10 pour le plan, et deux points tests (expériences 11 et 12 du
tableau ci-dessous.

Pour chaque préparation, nous avons mesuré 1’acidité, I’humidité, 1’indice de peroxyde, les
phosphores et la densité des mélanges des huiles destinés pour la friture. Les résultats obtenus
(Tableau 11) ont été traités a 1’aide du logiciel NemrodW.

Obijectif de notre étude est :
- Réaliser une huile de friture qui respecte les normes concernant les facteurs de qualité des

huiles de friture, et obtenir une huile de friture de qualité avec un meilleur colt pour
I’industrie.
Tableau n°11 : Plan d'expérimentation et réponses mesurées

Les Huiles utilisées pour la

friture Parametres physico-chimiques
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.| Tournesol | Soja G'rignon . ... |Indice  de -
Essais o . |d'olive [Acidité | Humidité Phosphores | Densité
Raffiné | Raffiné g Peroxyde
Raffiné
1 0,8 0,1 0,1 0,1 0,05 1,9 4,77 0,92
2 0,1 0,8 0,1 0,08 0,05 1,03 3,07 0,9
3 0,1 0,1 0,8 0,24 0,02 1,36 1,36 0,9
4 0,45 0,45 0,1 0,1 0,05 1,18 4,05 0,93
5 0,45 0,1 0,45 0,18 0,05 1,9 1,64 0,9
6 0,1 0,45 0,45 0,14 0,02 1,92 34 0,89
7 0,333 0,333 0,333 0,11 0,04 2,09 4,5 0,89
8 0,5666 0,2166 |0,2166 |0,1 0,04 1,98 4,13 0,91
9 0,2166 0,5666 |0,2166 (0,1 0,03 1,74 4,54 0,89
10 0,2166 0,2166 |0,5666 |0,2 0,02 2,1 3,11 0,9
Points | 11 0,333 0,333 0,333 0,12 0,04 2,25 4,65 0,91
tests |12 0,5666 0,2166 |0,2166 |0,11 0,04 2,09 4,32 0,90

% L’acidité libre :
» L’analyse de la variance

Tableau n°12 : les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté | Carré moyen | Rapport | Signif
Régression 0,0395 6 0,0066 56,423
Résidus 0,0004 3 0,0001 0.356 **
Total 0,0399 9

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression (0.0066) est supérieure a la
variation résiduelle (0.0001). Donc le modeéle postulé explique bien le phénomeéne étudié.
» Estimations et statistiques des coefficients

Tableau n°13 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.015093433
R 0.974
R? ajusté 0.923

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.974, ce qui signifie que 97.4% de la variable Y est
attribuable a la variation de la variable de X.

Faculté des Sciences et Techniques - Fes
=] B.P. 2202 — Route d’Imouzzer — FES
& 212(0) 35602953 Fax:212(0) 356082 14




Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques Q
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modele postulé
est représentatif du phénomene étudié.

» Etude graphique des résidus

Résidus Probabilite
IS o

0.018 1 ad

0,012 7 s

-

0.006 T

L) . -
Y Caloulé

0.000

=
EtDSl 0.114 0,147 0*180 0.213 0.246

] - =
-0.008 - - 0,006 0.000 0.006 0.012 0,018

- Részidus

Figure 10 : Etude graphique des résidus de la réponse acidité

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le mode¢le postulé.

» La signification des coefficients du modeéle

Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.

Tableau n°14 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient | Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl 0.038 0.040354226 0.95 41.1
b2 0.049 0.040354226 1.21 314
b3 0.278 0.040354226 6.89 0.625 **
b1-2 0.228 0.2441694 0.93 41.9
b1-3 0.289 0.2441694 1.18 32.1
b2-3 0.044 0.2441694 0.18 86.8
b1-2-3 -1.806 14117011 -1.28 29.1

D’apres 1’analyse de ce tableau, on peut déduire que :
Seul le coefficient b3 qui a un effet significatif sur la réponse, ce facteur correspondant a 1’huile de
grignon d’olive raffinée qui est influent sur I’acidité du produit final.

> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse acidité dans le plan :
Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné.
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Figure 11 : Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse acidité
Pour atteindre une acidité libre optimale il faut mener le réglage a :

- Un pourcentage d’huile de grignon d’olive raffinée de 15% ce dernier permet de
minimiser le colt final du produit car ’huile de grignon d’olive est plus cher que les
autres huiles et diminuer I’acidité.

% L’humidité
» L’analyse de la variance

Tableau n°15: les résultats de I’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation :

Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté |Carré moyen |Rapport | Signif
Régression 1.35049E-0003 6 2.25083E-0004 |9.6441

Reésidus 7.00170E-0005 3 2.33390E-0005 451*
Total 1.42051E-0003 9

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modéle postulé explique bien le phénomene étudié.

> Estimations et statistiques des coefficients
Tableau n°16 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.004831047
R? 0.951
R? ajusté 0.852

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.951, ce qui signifie que 95.1% de la variable Y est
attribuable & la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modéle postulé
est représentatif du phénomene étudié.
> Etude graphique des résidus
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Figure 12 : Etude graphique des résidus de la réponse Humidité

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de fagon aléatoire autours du

zéro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.
» La signification des coefficients du modeéle

Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°17 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient
bl 0.038
b2 0.064
b3 0.018
b1-2 0.032
b1-3 0.134
b2-3 -0.129
b1-2-3 -0.303

Ecart-Type
0.012916423
0.012916423
0.012916423
0.078152786
0.078152786
0.078152786
0.45185176

t.exp.
2.96
4.96
1.40
0.40
1.71
-1.65
-0.67

Signif. %

5.9

1.58 *
25.5

714

18.6

19.7

55.1

D’apres I’analyse de ce tableau, on peut déduire que :

Seul le coefficient b2 qui a un effet significatif sur la réponse, ce facteur correspondant a I’huile de

soja raffinée qui est influent sur ’humidité du produit final.

> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse humidité dans le plan :
Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné.
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Figure 13 : Representation graphique en 2D de la Variation de la réponse Humidité

% L’indice de peroxyde

» L’analyse de la variance
Tableau n°18 : les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de

variation
Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté | Carré moyen Rapport Signif
Régression 1.3339 6 0.2223 38.0377
Residus 0.0175 3 0.0058 0.637 **
Total 1.3514 9

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation

résiduelle. Donc le modeéle postulé explique bien le phénomeéne étudié.
> Estimations et statistiques des coefficients
Tableau n°19 : Estimations et statistiques des coefficients
0.076449244
R 0.987
0.961

R? ajusté
Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.987, ce qui signifie que 98.7% de la variable Y est

Ecart Type de la réponse
2

attribuable a la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modéle postulé

est représentatif du phénomene étudié.
» Etude graphique des résidus
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Figure 14 : Etude graphique des résidus de la réponse Indice de peroxyde
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L’¢étude graphique des résidus montre bien que les résidus sont distribués de fagon aléatoire
autours du zéro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modéle postulé.

» Lasignification des coefficients du modeéle
Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°20 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl 2.445 0.20439684 11.96 0.126 **
b2 0.843 0.20439684 4.13 2.58 *
b3 0.864 0.20439684 4.23 242 *
b1-2 -5.457 1.2367343 -4.41 2.16 *
b1-3 -0.915 1.2367343 -0.74 51.3
b2-3 2.847 1.2367343 2.30 10.5
b1-2-3 31.797 7.15036 4.45 212 *

D’aprés 1’analyse de ce tableau, on peut déduire que tous les facteurs sont significatifs
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse indice de peroxyde dans le

plan : Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné

Tournesol Raffin<

Soja Raffine Grignon d'olive Raffins

Figure 15 : Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse Indice de peroxyde

% Le phosphore

» L’analyse de la variance
Tableau n°21: les résultats de I’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté | Carré moyen | Rapport | Signif
Régression 13.1694 6 2.1949 0.4420
Résidus 14.8981 3 4.9660 81.9
Total 28.0674 9

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est inférieur a la variation
résiduelle. Mais puisque la signification du risque est supérieure a 0.05 on conclue que le modéle
n’est pas validé.
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% Ladensité
» L’analyse de la variance

Tableau n°22 : les résultats de ’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté Carré moyen Rapport | Signif
Régression 1.38790E-0003 6 2.31318E-0004 |12.0403
Reésidus 5.76358E-0005 3 1.92119E-0005 3.32*
Total 1.44554E-0003 9

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modéle postulé explique bien le phénomene étudié.

> Estimations et statistiques des coefficients
Tableau n°23 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.0043831427
R 0.960
R? ajusté 0.880

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.960, ce qui signifie que 96 % de la variable Y est
attribuable & la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modele postulé
est représentatif du phénomene étudié.
» Etude graphique des résidus
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Figure 16 : Etude graphique des résidus de la réponse Densité

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres precédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» Lasignification des coefficients du modele
Le tableau de signification des coefficients permet de determiner les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°24 : Tableau de signification des coefficients du modeéle
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0.011718893 77.56 <0.01 ***
0.011718893 73.93 <0.01 ***
0.011718893 77.26 <0.01 ***

b1-2 0.279 0.070906952 3.93 293 *
b1-3 -0.001 0.070906952 -0.01 99.3
b2-3 0.061 0.070906952 0.86 453
b1-2-3 -1.007 0.40995891 -2.46 9.1

D’apres I’analyse
de ce tableau, on peut déduire que :
Tous les facteurs ont un effet significatif sur la réponse.

> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse densité dans le plan :

Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné.

Tournesol Raffine

0.9060

Soja Raffiné Grignon d'olive Raffiné

Figure 17 : Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse Densité
Conclusion de I’étude :
D’apres ’analyse de tous les résultats obtenus on peut conclure que pour avoir une huile de friture
qui respecte les normes de qualité des huiles de friture il faut :
- Limiter la proportion de 1’huile de grignon d’olive a 15% pour ne pas dépasser les normes

concernant 1’acidité. Pour les autres indices de qualité on n’a pas de problémes car on ne
dépasse pas les limites pour tous les mélanges.
- Le résultat du phosphore n’est pas validé car (p=81.9>0.05).

D. Deuxieme partie : I’évaluation de la qualité des mélanges des huiles destinées pour la
friture.

» Objectifs :

L’objet de cette deuxiéme partie a été de réaliser une huile de friture respectant les normes des
huiles destinees pour la friture en se basant sur les parameétres suivants :
- Les composés polaires totaux

- Le rancissement
- L’indice de peroxyde
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C.1 Evaluation de la qualité des huiles de départ (Huile de tournesol raffinée, huile de soja
raffinée et huile de grignon d’olive raffinée)

Les composeés polaires totaux

a. L’huile de tournesol raffinée

Cl1

Tableau n° 25: les composés polaires totaux pour 15 fritures de 1’huile de tournesol

Nombre d'essais | Température | Composés Polaires(%) |[golt |odeur |fumee mousse
1 180 15 - - - -
2 180,4 17 - - - -
3 180,4 17,5 - - - -
4 180 17,5 - - - -
5 180,3 17,5 - - - -
6 180,8 17,5 - - - -
7 180,5 17,5 - - - -
8 180,2 17,5 - - - -
9 180,1 18 - - - -
10 180,9 18 - - - -
11 180,6 18 - - - -
12 180,4 18 - - - -
13 180 18,5 - - - -
14 180,3 18,5 - - - -
15 181,2 19 - - - -

On remarque que I’huile de tournesol raffinée n’a pas dépasse 25% de composés polaires totaux,
valeur limité par les normes méme aprés 15 fritures.
b. L’huile de soja raffinée

Tableau n° 26:

les composés polaires totaux pour 15 fritures de I’huile de soja raffinée

Nbr d'essais | Température | Composés Polaires (%) |godt | odeur |fumée mousse
1 180,3 15 - - - -
2 180,6 15 - - - -
3 180,5 17 - - - -
4 180,9 17 - - - -
5 180,2 17 - - - -
6 180,8 16,5 - - - -
7 180,2 16,5 - - - -
8 180 16,5 - - - -
9 180,3 16,5 - - - -
10 180 17 - - - -
11 180 18 - - - -
12 180,7 17 - - - -
13 179,7 17,5 - - - -
14 180,6 18 - - - -
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On remarque que 1’huile de soja raffinée n’a pas dépassé 25% de composés polaires totaux, valeur
limité par les normes méme apres 15 fritures.
C. L’huile de grignon d’olive raffinée

Tableau n° 26: les composés polaires totaux pour 15 fritures de 1’huile de soja raffinée

Nbr d'essais | Température | Composés Polaires (%) |godt odeur |fumée |mousse
1 180,6 13,5 - + - -
2 180,6 14 - + - -
3 180 14,5 - + - -
4 179,9 15 - + - -
5 180,4 15 - + - -
6 180 15 - + - -
7 180,1 15 - + - -
8 180 15 - + - -
9 180,7 15 - + - -
10 180,9 15,5 - + - -
11 180 16 - + - -
12 180,9 16 - + - -
13 180,2 16 - + - -
14 180,4 16 - + - -
15 180 16,5 - + - -

On remarque que 1’huile de grignon d’olive raffinée n’a pas dépassé 25% de composés polaires
totaux, valeur limité par les normes méme apres 15 fritures.

Conclusion

D’apres la mesure des composés polaires des trois huiles on constate que 1’huile de grignon
d’olive raffinée est la meilleure pour la friture car le taux de composés polaire n’a pas dépassé
16.5% apres 15 friture suivie par I'huile de soja raffinée (18%) et I’huile de tournesol raffinée
(19%).

Cl2 L’indice de peroxyde

Tableau n°27 : L’indice de peroxyde des trois huiles avant et apres 15 fritures

L'indice de peroxyde

Avant la friture | Apres 15 fritures
L'huile de grignon d'olive raffinée 1,23 5,882352941
L'huile de soja raffinée 2,74 9,056603774
L'huile de tournesol raffinée 2,45 2,66

On remarque que I’indice de peroxyde des trois huiles n’a pas dépassé 10 meq O2/Kg.
C.13 Le rancissement
Tableau n°28 : Le rancissement des trois huiles

Le rancissement (heures)
I'huile de grignon d'olive 2,93
I'nuile de soja raffinée 2,69
L'huile de tournesol raffinée 1,91
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Le test de rancimat nous a permis de conclure que 1’huile de grignon d’olive raffinée est la plus
stable a I’oxydation (2,93 heures) suivie de I’huile de soja raffinée (2.69 heures) et 1’huile de
tournesol raffinée (1.91 heures).

C.2 Evaluation de la qualité des mélanges des huiles destinées pour la friture

On a réalisé 13 mélanges selon les recommandations du logiciel NemrodW. On a posé qu’une
seule contrainte pour I’huile de grignon d’olive raffinée, la proportion de celle-ci dans chaque
mélange doit étre entre 5% et 15% pour respecter les normes d’acidité.

On a réalisé 15 fritures pour chaque mélange et on a mesuré les composés polaires totaux pour
chaque friture.

Tableau n° 29 : les composés polaires totaux de tous les mélanges durant la friture.

Composés polaires totaux (%o)
gl'exp Gr |[Soja |TRS |Avant friture 1oreE [peme | geme o | geme £ |peme o | geme o | péme £
1 0,05 0,00 (0,95 13,5 15,5 17,0 17,5 17,5 17,5 17,5 17,5
2 0,15 |0,00 (0,85 13 15,0 16,5 17,0 17,0 17,0 17,0 17,0
3 0,05 0,95 (0,00 13,5 15,0 15,0 17,0 17,0 17,0 16,5 16,5
4 0,15 0,85 [0,00 13 15,0 15,0 16,5 17,0 17,0 16,5 16,5
5 0,10 0,00 (0,90 13,5 15,0 17,0 17,0 17,5 17,5 17,5 17,5
6 0,05 [0,48 (0,48 13,5 15,0 16,0 17,0 17,0 17,5 17,0 17,0
7 0,15 0,43 (0,43 13 15,0 16,0 17,0 17,0 17,5 17,0 17,0
8 0,10 |[0,90 (0,00 13,5 15,0 15,0 17,0 17,0 17,5 16,5 16,5
9 0,10 |0,45 (0,45 13,5 15,0 16,0 17,0 17,0 17,5 17,0 15,0
10 0,08 [0,23 (0,70 13,5 15,0 16,5 17,0 17,0 17,5 17,1 17,0
11 0,13 0,23 |0,65 13,5 15,0 16,0 17,0 17,0 17,5 17,0 17,0
12 0,08 [0,70 |0,23 13,5 15,0 15,5 17,0 17,0 17,5 16,5 16,5
13 0,13 0,65 0,23 13,5 15,0 15,5 17,0 17,0 17,5 16,5 16,5
COMPOosEs polaires
totaux (%)
gl'exp Gri Soja | TRS 8™ F |9 F  |10°™F [11°™F |12™F [13°™ F |14"™F [15™F
1 0,05 0,00 10,95 175 |18, 18,0 18,0 18,0 18,5 18,5 19,0
2 0,15 0,00 0,85 170 |175 17,5 17,5 18,0 18,5 18,0 19,0
3 0,05 0,95 0,00 16,0 |165 17,0 17,0 17,0 17,5 18,0 18,5
4 0,15 085 0,00 16,5 |165 17,0 17,0 17,0 17,5 18,0 18,5
5 0,10 0,00 0,90 175 |18, 18,0 18,0 18,0 18,5 18,5 19,0
6 0,05 048 (048 17,0 [17,0 17,5 17,5 17,5 18,0 18,0 18,5
7 0,15 043 0,43 17,0 17,0 17,0 18,0 17,5 18,0 18,0 18,5
8 0,10 0,90 0,00 16,5 |165 17,0 17,0 17,0 17,5 18,0 18,5
9 0,10 045 0,45 17,0 17,0 17,5 17,5 17,5 18,0 18,0 18,5
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10 0,08 0,23 |0,70 170 |175 17,5 17,5 17,5 18,0 18,5 18,5
11 0,13 0,23 |0,65 170 |175 17,5 18,0 17,5 18,0 18,0 18,5
12 0,08 0,70 |0,23 165 |17,0 17,0 17,0 17,0 17,5 18,0 18,5
13 0,13 065 023 16,5 [17,0 17,0 17,5 17,0 17,5 18,0 18,5

Apres avoir collecté tous les résultats on s’est intéresser de travailler que sur les résultats des
composés polaires totaux de chaque mélange avant la friture, apres la premiere friture et apres la
15°™ friture pour remarquer 1’évolution de ces composés polaires totaux. L’indice de peroxyde a
été déterminé avant la friture et apres la 15°™ friture.

Le rancissement a été mesuré pour tous les mélanges avant la friture pour connaitre la stabilité a
I’oxydation pour chaque mélange.

Tableau n°30 : les réponses les plus intéressants qu’on a choisi pour notre étude :

Indice de peroxyde Composés polaires
o A ere
Sl'exp Gr Soja Trs ﬁ\vant ﬁ\pres 15 Rancissement ,é;/ant Ilzr 15°™ Fr
1 0,05 0,00 0,95 2,4 2,95 1,85 13,5 155 (19,0
2 0,15 0,00 0,85 2,36 3,24 1,97 13 150 |185
3 0,05 0,95 0,00 2,76 9,11 2,70 13,5 150 |[18,5
4 0,15 0,85 0,00 2,71 8,67 2,78 13 150 |[18,0
5 0,10 0,00 0,90 2,22 2,83 1,98 13,5 150 (19,0
6 0,05 0,48 0,48 2,52 6,11 2,20 13,5 150 |[185
7 0,15 0,43 0,43 2,32 5,42 2,31 13 150 |185
8 0,10 0,90 0,00 2,68 8,56 2,82 13,5 150 |[185
9 0,10 0,45 0,45 2,65 5,97 2,23 13,5 150 |[185
10 0,08 0,23 0,70 2,48 4,44 2,15 13,5 150 |[18,5
11 0,13 0,23 0,65 2,39 4,59 2,11 13,5 150 |[185
12 0,08 0,70 0,23 2,5 7,51 2,69 13,5 150 |[18,5
13 0,13 0,65 0,23 2,28 7,36 2,62 13,5 150 (185
c.2l1 Interprétation des résultats du plan de mélange

B.2.1.1  Indice de peroxyde
¢ Indice de peroxyde avant la friture :
» L’analyse de la variance pour la réponse Y1 : IP avant la friture

Tableau n°31: les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de

variation
Source de variation | Somme des carrés | Degrés de liberté | Carré moyen | Rapport | Signif
Regression 0.2403 6 0.0400 5.7942
Résidus 0.0415 6 0.0069 2.53*
Total 0.2817 12

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression (0.04) est supérieure a la
variation résiduelle (0.069). Donc le modele postulé explique bien le phénomene étudié.
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> Estimations et statistiques des coefficients
Tableau n°32 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.083131915
R2 0.853
R2 ajusté 0.706

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.853, ce qui signifie que 85.3% de la variable Y est
attribuable & la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modele postulé
est représentatif du phénomene étudié.
» Etude graphique des résidus

Residus Probabilite

0.035 1 * .
- Y Caloulé, I
0.000 - £
2,329 2.409 2.439 2.569 2.543 2.728 -
-0.0351 - - _
-
-0.0691 - =0.07F -0.03 D.00D 0,03 o.0F

- - Residus

Figure 18 : Etude graphique des résidus de la réponse Indice de peroxyde avant la friture

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» La signification des coefficients du modeéle

Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.

Tableau n°33 : Tableau de signification des coefficients du modéle

Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl 11.634 17.427249 0.67 52.9
b2 2.842 0.22548384 12.61 <0.01 ***
b3 2.510 0.22548384 11.13 <0.01 ***
b1-2 -11.658 21.59204 -0.54 60.9
b1-3 -11.995 21.59204 -0.56 59.9
b2-3 0.383 0.6874816 0.56 59.8
b1-2-3 -8.187 6.7793289 -1.21 27.3

D’apres I’analyse de ce tableau, on peut déduire que :
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les coefficient b2 et b3 ont un effet significatif sur la réponse indice de peroxyde, ces facteurs
correspondant a 1’huile soja raffinée et I’huile de tournesol raffinée qui sont influent sur la valeur

d’indice de peroxyde du produit final.
» Etude Graphique des Effets Y1 : IP avant friture
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Figure 19 : Etude Graphique des Effets de la réponse Indice de peroxyde avant friture
Le diagramme de Cox de I’indice de peroxyde avant la friture montre que :
- Plus on augmente la quantité de I’huile de soja raffinée dans le mélange plus la valeur

d’indice de peroxyde augmente.
- L’addition de I’huile de tournesol raffinée contribue légeérement a I’augmentation de la
valeur d’indice de peroxyde dans le mélange.
- Plus on ajoute I'huile de grignon d’olive raffinée plus 'indice de peroxyde du mélange
diminue.
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse indice de peroxyde avant
friture dans le plan : Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné, Facteur
fixe : Huile grignon d’olive raffinée entre 5 et 15 %

Sriaron

Figure 20 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Indice de peroxyde avant
friture
Pour atteindre une valeur d’indice de peroxyde optimale il faut diminuer la proportion de I’huile

de soja raffinée dans le mélange adopté.

< Indice de peroxyde aprés la 15°™ friture :

» L’analyse de la variance pour la réponse Y2 : IP apres la 15°™ friture
Tableau n°34: les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation Somme des carrés  Degrés de liberté  Carré moyen  Rapport Signif
Régression 58.3015 6 9.7169 44,4907 0.0103***
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Résidus 1.3104 6 0.2184
Total 59.6119 12

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression (9.7169) est supérieure a la
variation résiduelle (0.2184). Donc le modéle postulé explique bien le phénomeéne étudié.
> Estimations et statistiques des coefficients

Tableau n°35 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.46733631
R? 0.978
RZajusté 0.956

Le coefficient de détermination
R2 est égal a 0.978, ce qui signifie que 97.8% de la variable Y est attribuable a la variation de la
variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modele postulé
est représentatif du phénomene étudié.
» Etude graphique des résidus

B édcichis Probabilite
Résidus
-

.41 T -

- -
0.20 -

- ¥ Caloulé * -

.00

2.83 4.14 5.45 &.7% 8.07 9.38

-0.20 A

- =
- -0.41 -0.20 Q.00 Q.20 0.41 0.61

-0.4%1 T - Résidus

- Figure
21 : Etude graphique des résidus de la réponse Indice de peroxyde apreés la 15°™ friture.

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» Lasignification des coefficients du modele
Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°36 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl 144.645 97.969429 1.48 19.0
b2 11.093 1.2675852 8.75 0.0123 ***
b3 4.639 1.2675852 3.66 1.06 *
b1-2 -176.646 121.38232 -1.46 19.6
b1-3 -175.674 121.38232 -1.45 19.8
b2-3 1.058 3.8647626 0.27 79.3
b1-2-3 -3.288 38.110834 -0.09 93.4
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D’apres 1’analyse de ce tableau, on peut déduire que :
les coefficient b2 et b3 ont un effet significatif sur la réponse indice de peroxyde, ces facteurs
correspondant a 1’huile soja raffinée et 1’huile de tournesol raffinée qui sont influent sur la valeur
d’indice de peroxyde du produit final.
» Etude Graphique des Effets Y2 : IP apres 15 fritures
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Figure 22 : Etude Graphique des Effets de la réponse Indice de peroxyde aprés la 15°™ friture
Le diagramme de Cox de I’indice de peroxyde avant la friture montre que :
- Plus on augmente la quantité de I’huile de soja raffinée dans le mélange plus la valeur

d’indice de peroxyde augmente.
- Plus on augmente la quantité de I’huile de tournesol raffinée dans le mélange plus la
valeur d’indice de peroxyde diminue.
- La faible quantité de I’huile de grignon d’olive raffinée dans le mélange rend 1’effet de
celui-ci négligeable.
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse indice de peroxyde apres
15 fritures dans le plan : Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné,
Facteur fixe : Huile grignon d’olive raffinée entre 5 et 15 %.
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Figure 23 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Indice de peroxyde
apres la 15eéme friture
Pour atteindre une valeur d’indice de peroxyde optimale il faut diminuer la proportion de 1’huile
de soja raffinée dans le mélange adopté.
% Rancissement des mélanges avant friture :

> L’analyse de la variance pour la réponse Y3 : rancissement des mélanges

Source de variation  Somme des carrés  Degrés de liberté  Carré moyen  Rapport Signif
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Reégression 1.3397 6 0.2233 31.1294  0.0288 ***

Résidus 0.0430 6 0.0072
Total 1.3827 12

Tableau n°37: les résultats de I’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation
L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modéle postulé explique bien le phénomene étudié.
» Estimations et statistiques des coefficients

Tableau n°38 : Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.0846907
R2 0.969
R2 ajusté 0.938

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.969, ce qui signifie que 96.9% de la variable Y est
attribuable a la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modéle postulé
est représentatif du phénomene étudié.
> Etude graphique des résidus
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Figure 24 : Etude graphique des résidus de la réponse Rancissement avant friture.

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» La signification des coefficients du modeéle
Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°39 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl -23.693 17.754023 -1.33 23.0
b2 2.440 0.22971183 10.62 <0.01 ***
b3 1.544 0.22971183 6.72 0.0528 ***
b1-2 33.549 21.996907 1.53 17.8
b1-3 32.902 21.996907 1.50 18.5
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b2-3 -0.051 0.70037239 -0.07 94.4
b1-2-3 -2.747 6.9064463 -0.40 70.5

D’apres I’analyse de ce tableau, on peut déduire que :
les coefficient b2 et b3 ont un effet significatif sur la réponse « rancissement », ces facteurs
correspondant a I’huile soja raffinée et I’huile de tournesol raffinée qui sont influent sur la valeur du
rancissement du produit final.
» Etude Graphique des Effets Y3 : rancissement des mélanges
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Figure 25 : Etude Graphique des Effets de la réponse Rancissement avant friture.
Le diagramme de Cox du rancissement des mélanges montre que :
- Plus on augmente la quantité de [’huile de soja raffinée dans le mélange plus le

rancissement augmente.
- Plus on augmente la quantité de I’huile de tournesol raffinée dans le mélange plus le
rancissement diminue.
- La faible quantité de I’huile de grignon d’olive raffinée dans le mélange rend 1’effet de
celui-ci négligeable.
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse rancissement dans le plan :
Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné, Facteur fixe : Huile grignon
d’olive raffinée entre 5 et 15 %
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Figure 26 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Rancissement avant
friture

Pour atteindre une valeur de rancissement optimale il faut augmenter la proportion de 1’huile de
soja raffinée dans le mélange adopté.

% Composes polaires totaux des melanges avant friture :
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» L’analyse de la variance pour la réponse Y4 : composés polaires avant friture

Tableau n°40 : les résultats de I’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation Somme des carrés  Degrés de liberté Carré moyen  Rapport Signif
Régression 0.5220 6 0.0870 9.5122 0.743 **
Reésidus 0.0549 6 0.0091
Total 0.5769 12

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modéle postulé explique bien le phénomene étudié.
> Estimations et statistiques des coefficients

Tableau n°41: Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.095639241
R2 0.905
R2 ajusté 0.810

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.905, ce qui signifie que 90.5% de la variable Y est
attribuable & la variation de la variable de X.

Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modele postulé
est représentatif du phénomene étudié.

> Etude graphique des résidus
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Figure 27 : Etude graphique des résidus de la réponse Composés polaires avant friture.

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de fagon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modéle postulé.

» La signification des coefficients du modeéle
Le tableau de signification des coefficients permet de determiner les coefficients qui ont un effet
significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°42 : Tableau de signification des coefficients du modéle

Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl -78.543 20.049205 -3.92 0.782 **
b2 12.911 0.25940823 49.77 <0.01 ***
b3 12.911 0.25940823 49.77 <0.01 ***
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b1-2 108.352 24.840596 4.36 0.476 **

b1-3 108.352 24.840596 4.36 0.476 **
b2-3 -0.490 0.79091427 -0.62 55.8
b1-2-3 6.419 7.7992895 0.82 44.2

D’apres I’analyse de ce tableau, on peut déduire que :
Tous les coefficients ont un effet significatif sur la réponse « composés polaires totaux avant la
friture ».
» Etude Graphique des Effets Y4: composés polaires totaux avant la friture
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Figure 28 : Etude Graphique des Effets de la réponse Composés polaires avant friture.
Le diagramme de Cox du rancissement des mélanges montre que :
- Plus on augmente la quantité de I’huile de tournesol raffinée dans le mélange plus le taux

des composés polaires totaux diminue.
- Plus on augmente la quantité de I’huile de grignon d’olive raffinée dans le mélange plus le
taux des composeés polaires totaux diminue.
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse « composés polaires
totaux » dans le plan : Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné, Facteur
fixe : Huile grignon d’olive raffinée entre 5 et 15 %
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Figure 29 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Composés polaires avant
friture

Pour atteindre une valeur de composés polaires totaux optimale il faut augmenter la proportion
de I’huile de tournesol et de grignon d’olive raffinées dans le mélange adopté.

< Composés polaires totaux des mélanges aprés la 1% friture :
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» L’analyse de la variance pour la réponse Y5 : composés polaires de la 1% friture
Tableau n°43: les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation ~ Somme des carrés  Degrés de liberté  Carré moyen  Rapport Signif
Régression 0.1958 6 0.0326 5.5980 2.74 *
Résidus 0.0350 6 0.0058
Total 0.2308 12

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modeéle postulé explique bien le phénomeéne étudié.

> Estimations et statistiques des coefficients
Tableau n°44: Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.07634977
R2 0.848
R2 ajusté 0.7

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.848, ce qui signifie que 84.8% de la variable Y est

attribuable a la variation de la variable de X.
Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modéle postulé

est représentatif du phénomene étudié.

» Etude graphique des résidus
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Figure 30 : Etude graphique des résidus de la réponse Composés polaires aprés la 1° friture.

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de fagon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» La signification des coefficients du modeéle
Le tableau de signification des coefficients permet de determiner les coefficients qui ont un effet

significatif sur la réponse étudiée.
Tableau n°45 : Tableau de signification des coefficients du modeéle

Nom Coefficient ~ Ecart-Type t.exp. Signif. %
bl 40.064 16.005483 2.50 4.63 *
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0.20708821 73.80 <0.01 ***

0.20708821 77.00 <0.01 ***
b1-2 -31.109 19.830498 -1.57 16.8
b1-3 -36.262 19.830498 -1.83 11.7
b2-3 -1.615 0.63139484 -2.56 430 *
b1-2-3 12.742 6.2262514 2.05 8.7

D’apres 1’analyse de ce tableau, on peut déduire que : \
Les coefficients b2 et b3 ont un effet significatif sur la réponse composés polaires totaux de la 1%
friture. Ces facteurs correspondant a I’huile soja raffinée et I’huile de tournesol raffinée.

> Etude Graphique des Effets Y5: composés polaires totaux de la 1% friture
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Figure 31 : Etude Graphique des Effets de la réponse Composés polaires apres la 1% friture.
Le diagramme de Cox des composés polaires totaux de la 1 friture des mélanges montre que :
- Plus on augmente la quantité de I’huile de tournesol raffinée dans le mélange plus le taux

des composés polaires totaux augmente.
- Plus on augmente la quantité de ’huile de grignon d’olive raffinée dans le mélange plus le
taux des composés polaires totaux augmente
- L’effet de I’huile de soja raffinée est 1égerement faible.
> Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse « composés polaires
totaux » dans le plan : Tournesol Raffiné, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné, Facteur
fixe : Huile grignon d’olive raffinée entre S et 15 %
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Figure 32 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Composés polaires de la
1%® friture

< Composés polaires totaux des mélanges aprés la 15°™ friture :

» L’analyse de la variance pour la réponse Y6 : composés polaires de la 15°™ friture

Tableau n°46 : les résultats de 1’analyse de la variance en regroupant les différentes sources de
variation

Source de variation ~ Somme des carrés  Degrés de liberté Carré moyen Rapport Signif
Régression 0.5160 6 0.0860 8.4737 0.998 **
Résidus 0.0609 6 0.0101
Total 0.5769 12

L’analyse de la variance montre que la variance due a la régression est supérieure a la variation
résiduelle. Donc le modéle postulé explique bien le phénomene étudié.
> Estimations et statistiques des coefficients

Tableau n°47: Estimations et statistiques des coefficients

Ecart Type de la réponse 0.1007448
R 0.894
R? ajusté 0.789

Le coefficient de détermination R2 est égal a 0.894, ce qui signifie que 89.4% de la variable Y est
attribuable a la variation de la variable de X.

Cette valeur est acceptable et le coefficient de détermination ajusté montre que le modéle postulé
est représentatif du phénomene étudié.

» Etude graphique des résidus

Résidus Froba e
J’\. o
- -
L0499 1 i
Q.0 - —
- ¥ Calculé
0,000 ol
15.42W8.531 18.69018. 750 18.85918.9568 4
0,044 e
-0.0851
=0.133 -0.088 -0.04% 0.000 O.0%%
=0. 133 .‘ Ré&sidus

Figure 33 : Etude graphique des résidus de la réponse Composés polaires aprés la 15°™ friture.

Les figures ci-dessus montrent bien que les résidus sont distribués de facon aléatoire autours du
z¢€ro, et sont distribués normalement sur la droite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions qui permettent, en plus des autres précédemment
citées (I’analyse de la variance et le coefficient de détermination), de valider le modele postulé.

» Lasignification des coefficients du modele

significatif sur la réponse étudiée.

Tableau n°48: Tableau de signification des coefficients du modéle
Nom Coefficient  Ecart-Type t.exp. Signif. %

Le tableau de signification des coefficients permet de déterminer les coefficients qui ont un effet
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21.119503 1.25 25.9
0.27325637 68.10 <0.01 ***
0.27325637 69.65 <0.01 ***

b1-2 -9.501 26.166675 -0.37 72.7
b1-3 -9.051 26.166675 -0.35 741
b2-3 -1.059 0.83313608 -1.27 251
b1-2-3 -3.032 8.2156432 -0.37 72.5

D’apres 1’analyse de ce tableau, on peut déduire que : \
Les coefficients b2 et b3 ont un effet significatif sur la réponse composés polaires totaux de la 15°"
friture. Ces facteurs correspondant a I’huile soja raffinée et I’huile de tournesol raffinge.

> Etude Graphique des Effets Y5: composés polaires totaux de la 15°™ friture

7 1 grigren

2 soja

18.665 ,

18.&610

18.555 1

18.500 4

-0.19 0.00 o.19
Composant

Figure 34 : Etude Graphique des Effets de la réponse Composés polaires apres la 15 friture.
Le diagramme de Cox des composés polaires totaux de la 1 friture des mélanges montre que :
- Plus on augmente la quantité de I’huile de tournesol raffinée dans le mélange plus le taux

des composés polaires totaux augmente.

- Plus on augmente la quantité de I’huile de soja raffinée dans le mélange plus le taux des
composés polaires totaux augmente

- DL’effet de I’huile de grignon d’olive raffinée est légérement faible.

» Représentation graphique en 2D de la Variation de la réponse « composes polaires
totaux » dans le plan : Tournesol Raffing, Soja Raffiné, Grignon d’olive Raffiné, Facteur
fixe : Huile grignon d’olive raffinée entre 5 et 15 %.

R
. ,0,00/7‘_?,”(”/ 7Com
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tournesol

Figure 35 : Représentation graphique en 2D de la variation de la réponse Composés polaires de la
15" friture.

Conclusion générale
On faisant appel a la fonction de désirabilité, on a limité la zone ou on peut travailler et ou il y a

possibilité de trouver plusieurs mélanges idéals pour la friture en termes de codt et de qualité.

arigricm

1

3
tournesol

Figure 36 : Représentation graphique en 2D de la zone la réponse ou il y a possibilité de trouver
plusieurs mélanges idéals pour la friture.
Tableau n°49 : prix des trois huiles choisies pour réaliser une huile spéciale friture :

Huiles Prix (DH)
L’huile de soja raffinée (1L) 9 DH
L’huile de tournesol raffinée (1L) 11 DH
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| L’huile de grignon raffinée (1L) 15 DH |

v Le choix de notre huile de friture est porté sur le mélange suivant :

L’huile Proportion
L’huile de grignon d’olive raffinée 12.2 %
L’huile de soja raffinée 62.7 %
L’huile de tournesol raffinée 25.1%

D’apres le logiciel NemrodW les réponses optimales obtenues sont les suivantes

Parametres étudiés Valeur optimale
Indice de peroxyde avant friture (Y1) 2.48+0.10

Indice de peroxyde apres 15 fritures (Y2) | 6.98+0.57
Rancissement (Y3) 2.54+0.10
Composés polaires totaux avant friture 13.40+0.12
Composés polaires aprés 1°™ friture 14.97+0.09
Composés polaires aprées 15°™ fritures 18.42+0.12
Co0t du produit final (DH) 10.23 (Dh)

Discussion
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Discussion

Le probleme des huiles de friture a fait couler beaucoup d’encre. Certains nutritionnistes
encouragent I’exclusion des produits frits pour promouvoir une alimentation saine.
Le choix d'une nouvelle huile de friture doit satisfaire a de nombreuses exigences. Tout d'abord, le
produit devrait étre facile a utiliser et devrait maintenir des normes de bonne qualité lors d'une
exposition prolongée a des températures élevees.
En tenant compte de la possibilité de formuler une huile de friture respectant les exigences des
réglementations en vigueurs pour les huiles de friture, nous avons réalisé cette étude comportant 2
volets ;

- Dans le 1éer volet, nous avons effectué une étude des facteurs de qualité caractéristiques des
huiles comestibles notamment les mélanges des huiles qu’on a réalisé pour la friture. Il a
englobe : I’acidité libre, la densité, le phosphore total, I’humidité et I’indice de peroxyde.

- Le second volet a consisté en une évaluation des caractéristiques spécifiques de qualité des
huiles de friture. Il a englobé : les composés polaires totaux, le rancissement, 1’indice de
peroxyde et les parametres organoleptiques afin de trouver le mélange idéal pour la friture.

L’¢étude des facteurs de qualité des huiles de friture a concernée 10 mélanges des trois huiles
(I’huile de grignon d’olive raffinée, I’huile de tournesol raffinée et de 1’soja raffinée) a diftérentes
proportion.

L’acidité libre de la plus part des mélanges respecte la réglementation en vigueur pour les huiles
de friture qui fixe une valeur maximale de 0.1%, sauf pour les mélanges qui présente une grande
proportion de I’huile de grignon d’olive qui se caractérise par une acidité oléique élevée.
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Les résultats de I’humidit¢ montrent que tous lés mélanges réalisés sont inférieurs a 0.07%
valeur maximale admissible par la réglementation. De méme les résultats d’indice de peroxyde de
tous les mélanges étaient acceptables car la réglementation fixe une valeur maximale de 10 meq
02/Kg.

Le dosage du phosphore total dans tous les mélanges a révélé qu’il respecte la réglementation en
vigueur qui fixe une valeur maximale de 5ppm. De méme les résultats de la densité de la majorité
des mélanges appartiennent a I’intervalle [0.907-0.924] fixé par la réglement.

Stevenson et al. [69] ont suggéré que I'huile de friture idéale devrait avoir un maximum de 0,05-
0,08% d'acidité libre, un maximum de 1,0 meq O2/Kg pour la valeur de peroxyde kg, un minimum
de 200 ° C du point de fumée, un maximum de 1,0% d'humidité avec une saveur douce et go(t.

L’évaluation des caractéristiques spécifiques de qualité des huiles de friture a concerné 13
mélanges a différents proportion.

La valeur d’indice de peroxyde pour les 13 mélanges est inférieure a 10 meq O2/Kg la valeur
maximale. Cette limite fixée n’a pas été dépassee méme apres 15 fritures pour tous les mélanges.

Le rancissement, renseigne sur la stabilité a 1’oxydation des huiles lorsqu’elles sont exposées a
hautes températures, Les résultats de ce paramétre ont montré que ’huile de grignon d’olive
raffinée est la plus stable a 1’oxydation, suivie par I’huile de soja raffinée et ensuite 1’huile de
tournesol raffinée.

Le taux des composés polaires totaux est un parametre chimique qui refléte la dégradation de
I'nuile de friture a haute température, et est considéré comme l'un des tests les plus importants pour
I'évaluation des huiles dégradables. [70] Le pourcentage des composés polaires totaux de tous les
mélanges respecte la réglementation en vigueur pour les huiles de friture qui fixe une valeur
maximale de 25%. Méme la valeur de ces composés polaires apres 15 fritures n’a pas dépassé la
limité.

Fritch (1981) [71] a indiqué que le pourcentage des composes polaires est considéré comme I'un
des indicateurs les plus fiables de I'état de la détérioration de I'huile. Cette derniére déclaration est
également soutenue par d'autres chercheurs (Gere, 1982). [72] Comme indiqué par Lalas et
Dourtoglou (2003) [73], plusieurs pays européens ont adopté des lois et reglements spécifiques
concernant I'huile utilisée dans la friture. De nombreux pays ont fixé un niveau maximum de
composés polaires a 25%, tandis que d'autres ont mis en place un intervalle des composés polaires
entre 20% et 27%. Billek, Cuhr et Waibel (1978) ont déclaré que toute I'huile chauffée avec > 27%
de composés polaires doit étre jete.

Etant donné que les réponses étudiées varient simultanément en fonction des composantes du
mélange, il est difficile de chercher un optimum par simple superposition des représentations
graphiques de la variation des réponses, aussi nous avons fait appel a la fonction de désirabilité.

Les représentations graphiques de la variation des réponses et la surface de réponse traduisant
I’évolution de la fonction de Désirabilité globale, en fonction de la composition du mélange (huile
tournesol raffinée, huile de soja raffinée et 1’huile de grignon d’olive raffinée), montrent 1’existence
d’une large zone de compromis. Donc il y a possibilité d’avoir plusieurs mélanges idéals pour la
friture en termes de qualité et de co(t.

Notre choix s’est porté sur le mélange suivant :

L’huile Proportion

L’huile de grignon d’olive raffinée 12.2
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L’huile de soja raffinée 62.7
L’huile de tournesol raffinée 25.1
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Recommandations et
Perspective

Conclusion
Le présent travail a été consacré a 1I’optimisation de la formulation d’une huile spéciale friture a
base d’un mélange de trois huiles raffinées : I’huile de grignon d’olive, I’huile de soja et I’huile de
tournesol. La mise en ceuvre d’un plan de mélange a permis de déterminer les compositions et les
proportions qui assurent deux objectifs essentiels a savoir :
e Obtenir une huile de friture idéale en termes de qualité, qui ne pose pas des risques pour
la santé en raison de 1’exposition prolongée a des températures élevées.
e Formuler une huile de friture la plus résistante a I'oxydation a la température de friture et
avec un codt optimale pour la société.

Toute une zone optimales a été definit ou tous les melanges respectent les réglementations en
vigueur pour les huiles de friture et ou les contraintes posées par la société en termes de codt et de
pourcentage de 1’huile de grignon d’olive raffinée a ne pas dépasser dans le mélange.
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Ce stage au sein de la société SIOF m’a donné envie de continuer a travailler dans la formulation
des produits alimentaires. Travailler pour une entreprise comme celle-ci a également été un plaisir
que je serai préte a renouveler, la recherche de I’innovation ainsi que le sentiment de participer
activement au développement d’une entreprise étant des éléments moteurs pour ma part.

% Il serait recommandé que :

- La température programmeée de la friteuse ne doit pas dépasser les 180°C et devrait étre de
préférence entre 160° et 170°C. Des températures plus hautes ne réduisent pas le temps de cuisson,
mais provoquent une dégradation plus rapide de Il'huile et vont accélérer la formation des
acrylamides avec des féculents.

- Afin de ne pas avoir un impact négatif sur le résultat de la friture, la quantité des produits a
frire devrait étre adaptée au volume d’huile pour éviter que la température ne baisse pas trop et
brutalement lors de la friture.

- Apres la friture, I'huile devrait étre filtrée afin de retirer les particules ainsi qu’une partie de
I'nuile dégradée et I'eau fixée sur ces particules.

- La surface de I'huile devrait étre couverte pendant la non-utilisation de la friteuse, afin de
protéger I'huile de l'oxygene, la lumiere, la poussiére et I'eau. Ceci empéche une dégradation
supplémentaire de 1'huile par I’oxydation et la photo-oxydation.
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Résumé

La formulation d'une nouvelle huile spéciale friture doit satisfaire a de nombreuses exigences. La
facilité d’utilisation du produit et la maintenance des normes de bonne qualité lors d'une exposition
prolongée a des températures élevées.

Le présent travail a pour objectif la recherche d’une formule optimale d’une huile de friture a
base d’un mélange de trois huiles végétales raffinées: 1’huile de grignon d’olive, 1’huile de soja et
I’huile de tournesol. L’optimisation de la composition de cette huile de friture a été réalisée en
mettant en ceuvre un plan de mélanges. Nous avons étudié I’influence de la variation des
proportions des trois composantes (huile de grignon d’olive, huile de soja et huile de tournesol), sur
les facteurs de qualité des huiles alimentaires, principalement les propriétés spécifiques des huiles
de friture a savoir: I’indice de peroxyde, 1’acidité, le rancissement, et les composés polaires totaux.

L’huile de friture idéale devrait avoir, un pourcentage des composés polaires totaux inférieur a
25%, Un rancissement élevée, une valeur d’indice de peroxyde ne dépassant pas 10 meq O2/Kg, et
une acidité libre inférieure a 0.1%.

Cette étude a permis de trouver un compromis assurant a la fois 1’obtention d’une huile de friture
idéale en termes de qualité, qui ne pose pas des risques pour la santé, plus résistante a I'oxydation a
la température de friture et avec un colt acceptable pour la société. Toute une zone optimales a été
définit ou tous les mélanges respectent les réglementations en vigueur pour les huiles de friture. On
a choisis un mélange appartenant a cette zone et qui présente les proportions suivantes :

- L’huile de grignon d’olive raffinée : 12.2%
- L’huile de soja raffinée : 62.7 %
- L’huile de tournesol raffinée : 25.1 %
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