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OLEA PINGUTA

HUILES GRASSES

Les huiles grasses sont des triglycérides naturels
d'acides gras, vierges ou raffinées. Les triglycérides #
reconstitués ne sont' pas inclus dans cette définition.

CARACTERES

Les huiles gfﬁSses peuvent étre:sbit solides, soit
ligquidés. Elles sont solubles dans 1'éther et dans le chloroforme
ainsi que dans 1'éther de pétrole, sauf indication contraire dans

laAmonographié.

ESSAT

Impuretés & réaction alcaline ’ ~ \

Verséz dans un tube  essal 10 ml d'acétone R récemment .
distillée et neutre & la solution de bleu de bromophénol“Rj-;7
ajoutez O,B‘mlvdfeau neutre a la solution de bleu de brdmophénol
R3 et 2 ou 3 gouttes de solution de bleu de bromophénol R}. Le
liquide est jaune. Ajoutez 10 ml d'huile 2 examiner et agitez.
Laissez reposer. La couche supérieure ne se colore pas en bleu, J_
Si cette coloration apparait, elle doit virer au jaune par additioh

de 0,1 ml de solution d'acide chlorhydrique 0O,01N,

REACTIF

Solution de bleu de bromophénol R3

Solution a 0,04 pour cent p/v dans 1l'alcool R.
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Huile d'arachide (&) -

Introduisez 1 ml d'huile grasse dans une fiole de

1600 ml munie d'un réfrigérant a refiux, ajoutez 5 ml d'hydro- A
xyde dé potassium alcoolique 1,5N et chauffez pendant’ 5 minutes.
Apres refroidissement 4 environ 25°, ajoutez 50 ml d'alcool
(70 pour cent v/v) et 1,5 ml d'un mélange de 1 volume d'acide ,
acétique R pour 2 volumes d'eau. Agltez fortement et refr01—'l
dissez dans de 1'eau glacee Jusqu'a apparltlon de cristaux.
Chauifez prudemment Jusqu a dlsparltlon complete des cristaux,
"Placez un tnermometre dans le melange et refr01dlssez prudemment
encore une fois. Aucune crlstalllsatlonon a lieu & une ftempé-.
rature supérieure a celle indiquée ci-dessous :

0l. Amygdalae 10°

. 01l. Olivae 17°
CONSERVATION S

Conservez en re01plent blen ferme, au irals et a
1! abrl de la lumlere

(#) A inclure dans les monographies Ol. Amygdalae et
0l. Olivae. |
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iNDLCE D‘A”FJT

Deflnitlon

L'lnchb d' 01de lq est We nomb ce. qui exprlme en dllll-
grammes la qanul o‘bjawoxyae ¢e DObaSSth npceSSalre pour
'neuurallser les acides llbrps présents dans 1 g de substance.

Mode operat01re

Dlssol*ez la: substance a examiner (p g) (entre 5 g et 20 g
pour leq huiles asoes) exactement pesée, dans WCO ml d'un meWaq"e
a volumes égaux d‘ lcool R et d'éther R et-p;ealablemen+ neutra-
lisé a 1! alde d'hydroxyde de pobassium O,1N, en preseﬂce de
20 gouttes de soluuﬂon de ohenolphtalelne R.

Apres dlssolutlon, titrez par 1'hydroxyﬁe de pota551um 0,1N,

Le tlurave est terminé quand la couleur rose per51ste
pendaht'éu moins i) secondes (n ml 4’ hydroxyde de’ pota551um 0 4N)

In010p dlacide : I, =‘¢h:;§4911 ng KOH Pour un gramme.

./

Cette quantlté peut étre également exprimée en milliéquivalents

par gramme |{I, f
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INDICE DE..SAPONIEICATION

Définition

L'indiée de saponification IS est le nombre qul exprlme
en mllllgrammes la quantlte a' hydroxyde de pota351um necessalre
oour neutrallser les a01des llbres et pour saponlfler les'__ o
esters ex1stant dans 1 g de substance S ' R

Mode opératoire

Introdulsez dans une fiole de 200 ml en verre r651stantm

'-a l alca11 et munle d un refrlgerant E reflux, une prlse d essal.

;(E g)’ exactement pesee,:v0151ne de 2 g. AJoutez 25,00 ml .
g hYdroxyde de” pota551um alcoollque 0,5N et quelques bllles’ﬁﬁ
de verre. Chauffez a l'ebullltlon Sous reflux pendant 30 mlnutesi
au bain-marie., Ajoutez 20 goutues de solutlon de phenolphtaleine“
-¢”R?et‘titrez immédiatement par 1'acide chlorhydrique 0,5N

(n, ml d'acide chlorhydrique 0,5N).

Effectuez un essai a blanc dans les mémes donditicns
(n, ml .d'acide. chlorhydrique, O,5N).

Indice de saponification :

28305 X (_Ill - _1:1_2)'

IS =
B

ﬂi/:“

Cette quantite peut Etre egalement exprlmee en mlllieoul-

valents IS"

[

1 (n, n
=1 - =2 . s :
IISJ - )_”milliequlvalents

o
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INDICE, D' TODE -

Définition :

- L'indice.d'iode I, est e nombre qui exprlme ‘en grammes
la quantité 4 hulogene, calculée en 1ode, susceﬁtlole d'ot”e

_flxee dans les conditions précisées, par 1OO g de substance.

Mode Qperat01re.:

Sauf 1ndlcqtlon contralre, prenez pour cette deter-
minatlon : '
1, 0 g de substance : pourfun indice d'iode présumé inférieur
' a4 20 ; , ' | | w.
0,5 - 0,25 g de substance : pour un indice a'iode présumé de
o 20 & 60 ; | R .
0,25 - 0,15 g de substance : pour un indice d'iode préSumé de
60 & 100 ; | -
0,15 - 0,1 g de substance :Upour un indice d'iode présumé

\
\

supérieur. a 100.

Introduisez la substance a examiner, exactement pesee
(E g) dans un rp01p1ent de 500 ml Wunl dtun boucnon rodé, seo
ou rincé avec de 1! a01de acétique glq01al R et dissolvez la
prise dans 15 ml de-ch}oroforme R. Paites ensuite couler lentement
d’une burette 25,00 ml de solution de bromure d iode R (%).
Bouchez le récipient et gardez-leAé 1'obscurité pendant 30 minutes,
en l'agitant fréquemment. Apres 1'addition de. 6 ml d'une solution
o 4 ; : : ; ;/; ~

-

(%) Solut:nu de bromure d'iode R. |
Dissolvez 20,7 5 (s bromure d'iode R
dans de l aCLde aoethup glac1al R et romplctez a 1000 0 ml
avec le mBme 501vant
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& 10 pour cent p/v d‘iodureidé p©taS§ium R et de 100 ml d'eau,
titrez par du thiosulfate de sodium 0,1lN en agitant fréquemment

et dnergiquement jusqu'a ce que la coloration jaune ait presque
nergiqu qu' q

disparu;*AjQutéz 1 ml de solution d”amidonTR. thtinuéZ le
titrage. enl agitant de facon énergique, afin de.libéreér tout : -
" 1'iode de 1la couche chloroformique. Ajoutez du thiosulfate de :
sodium 0,1N, goutte_é goutte, jusqu'é\cevque la coloration

bleue disparaisse (n, ml de thiosulfate de sodium 0,1N),

1

S

Effectuez un essai a blaric dans les mémes conditions

-(n2 ml de thlosulfate de sodlum O, lN)
Indice d'iode I = (El_- n ) x 1, 269
b

Cette quantlte peut egalement €tre exprlmee en mllll—“

equlvalents par gramme ]I e

tl 1 - o - —2) .
~ »——jjyﬁ;——— mllllequ}yé}gpts B

- - e
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. INDICE :DE PEROXYDES
‘Définition

Liindice de peroxydsesest le nombre qui désigne le poids
exprimé en nllllequ"valents de peroxyde conuenu dans 1 OOO g
de substance. ' o ' '

Mode opéfétdiré N

. Ajoutez & 5,00 z 0,05 g de la substance 2 examiner (p g)

dans un flacon Erlenmeyer‘é-houchon(rpdé;>30vmljde la solution
acide acetlaue chloioforme Aaiuez jusqu.‘ dissolution de.
l'echant lion et adoutez 0,50 ml de solutlon saturée d'lodure
de pota831um R Lalsbez reposer en agluant de . temps-en temps
pendant une minute exavtement “puis ajoutez 30 ml d'eau.

‘Tltrez la solutwon avec le thlosulfaue de - sodlum 0,01W en,
l'aJoutant lentement avec agltatlon énergique et continue.
Continuez  le titrage jusqu'ad.ce que la coloration jaune, ..
ait presque disparu. Ajoutez 0,5 ml environ de la solution
d'amidon R. Continuezllé titrage en agitant de fagon €ner- u
gique afin de libérer tout lviodebde la couéhe chloroformique;
Ajoutez du thiosulfate de¢ sodium 0,0l goutte 3 goutte

jusqu'ad ce que la coloration. bleue dispafaisse_ggl_mlgdev: o .
thiosulfate de sodium O,01li).

-

- Effectuez un essal 2 blanc dans les mémes conditions
(32 ml de thiosulfate de sodium 0,01Nj)..Le titrage & blanc ne
doit pas dépasser 0,1 ml de thiosulfate de sodium O,QLN.



L'lndle de peroxydes'~”"‘

'REACTIFS , ... . .

1) Solution d'acide acétique-chloroforme

Melangez 3 volumes d'a01de acétique gla01al R avec
2 volumes de chloroforme R. :

A:;;g)_Solutionrd'iodure;de¢potassium Lo

* Une solution éatﬁfée‘d'ibdurc'de'potéSSium'R'dahé*ae'
1'eau:récémment ‘Bouillie. I1 faut s’ assurer que ‘la solutlon reste”
saturéé,ice qui est: 1nd1que par la presence ‘des* crlstaux fion '

dissous. Corservez 3 1'abri de la lumidre. Vérifiez le réactif
en ajoutant 3 0,5 ml'de la solution d'iodure dé potass1um R ¥
dans 30 ml de la solutlon ‘acide acet¢que chloroforme R 2 gouttes E
‘dc solution d'amidon R. S'il y a formation d'une coloratlon SRR
bleue qui mécessite plus d'une goutte de thiosulfate de sodlum e
0,1N pour la faire ‘disparaitre, le rédctif est: reaeter et

on recomménce aved une nouvelle préparation.

3) Thiosulfate’de sodium 0,0IN""

/

) Solution}d'amidcn,'

. Une .solution 3 1,0 pour cent p/v d'amidon soluble R.

Ry
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INSAPONTIFIABLE

Le terme "insaponifiable" s'applique aux substances,
non volatiles jusqu'd 105°, cbtenues par extraction avec un
solvant organique d'une solution de la substance & examiner

aprés saponification. Le résultat est calculé en pourcentage p/p.

Mode opératoire :

Introduiséz dans un ballon de 250 ml muni ¢'un féfrigérant
a reflux environ 5,0 g de la substance & examiner, exactement |
pesée., Ajoutez 50 ml d’hydroxyde de potassium alcooligue 0,5N
et chauffez au bain-marie pendant une heure en agitant fréquemment.
Transvasez le contenu du ballon dans une ampoule & décantation
4 1'aide de 100 ml d'eau et agitez le liguide encore tidde avec
3 fois 100 ml d'éther R, Transvasez les extraits éthérés réunis
dans une autre‘ampoule 4 décantation contenant 40 ml d'eau,
agitez prudemment pendant gquelgues minutes, laissez séparer et
rejetéz-la phase aqueuse. Lavez suocessivement'la,phase éthérée
avec 40 ml d'eau jusau'd ce que la phase agqueuse ne soit plus
alcaline a la solution de phénolphtaléine R, Transvasez la
‘phase éthérée dans un ballon taré en lavant 1'ampoule & décan-
tation avec de 1'éther R, Distillez 1'éther et ajoutez au résidu
6 ml d'acédtone R, Eliminez le solvant complétement & l'aide
d'un courant d'air. Desséchez & 100° - 105° et calculez le
pourcentage p/p. . ' '

Dissolvez le résidu dans 20 ml d'alcool R, neutralisé
en présence de solution de phénolphtaléine R et titrez par
1'hydroxyde de sodium alcooligue 0, 1N en présence de solution
_de phénolphtaléine R. 8i la valeur d'hydroxyde de sodium
alcoolique 0,1N excéde 0,20 ml, la valeur ne peut pas €tre prise
comme "insaponifiable" et 1'essai doit 8tre répétd.
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ANNEXZ 2

CHROMATCGRAPHIE SUR COUCﬁE MINCE DES HUILES GRASSES'

'Jl) Impregnatlon. Introdulsez une plaque recouverte d une

couche de hleseIguhr G R aans une cuve & chromatographle contenant
| un me]ange de 95 volumes d'éther de petrole R et 5 volumes de
paraffine llqu;de R (pour 1l'analyse des trlglycerldes) ou 90 g
volumes d&'éther de pétrole R et 10 volumes de.paraffine liquide R'
(pour la chromatographie des acides gras non saturés) de fagon
gue 0,5 a4 1 cm de la plaque_plonge dans le méiange dfimprégnation.
Lorsque le mélange s'est élevé d'au moins 14 cm au-dessus .du bdrd

inférieur de 1a‘p1aque; retirez celle-cl et laissez 1'éther

s'évaporer a4 la température ambiante pendant 5 minutes.

- 2) Chromatographie

_-.—-..--_...._._.....__..__..‘._..__.___

grasse dans 4 ml de chloroforme R (dans le cas de "O1. Rapae s la
concentratlon est 4 fois plus faible). ' -

Solution témoin: DlSuOlVGZ env1ron 20 mg (une goutte) d'huile de

mais dans 4 ml de chloroforme R.

o Déposez séparément sur les plagues 2 }1 de la Solution a
examiner et 2 Hl de la solution témoin. Développez avec de 1'acide
acétique glacial R dans une chambre saturée sur un parcours de
12 cm. Effectuez la chromatographie dans la méme direction que -
1'imprégnation. Aprés le développement, desséchez les plaques a
110° pendant 10 minutes. Laissez refroidir & la température
ambiante et introduisez les plaques, sauf indication contraire dans
la monographle, dans une cuve a chromatographie munie d'un
couverecle etanche et saturée de vapeur d'iode - (mettez de. 1'iode R
dans une bolte de Petrl ou-au fond de la cuve). Aprés un certain
temps, des taches brunes ou"jaune-brune deviennent visibles. Sortez
la plague et attendez quelques minutes. Lorsque 1a coloration brune
aura disparu du fond de la couche, vaporiséz de la solution d'amidon
R. Des taches bleues apparaissent gui peuvent virer au brun a sec
et redevenir bleues aprds vaporisation avec de 1'eau. Pour
1'interprétation des résultats, recouvrez la plague immédiatement

d'une autre plaque de verre. o S
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Les chromatogrammes typiquées Sont réproduits dans le
dessin, sur lequel se basent 4' eventuels crlteres de puretev
decrlts dans 1es monographles.'““ T Tt

._—_—.._.._.-.--.—-—-——--- e e e s e 08 g e e

e e e M et e e me e e ARE . AR N M s R o S

Soluticn ‘& examiner. Dissolvez 40 mg du mélange deés: acides gras,

obtenus 2 partir de 1l'huile & examiner, dans 4 -ml de chloroforme R.

-§9}gg199_§§gggg. Dissclvez 40 mg du mélange deS‘aCideSJgTaSg

obtenus a par*lr de 19 par ties-d'huile de mais et d'une partle'”‘
a hulle de colza, dans 4 ml de chlorofo”me R.

Zfreoarez le melangc d a01des gras comme sult : chauffez
_é feflux pendant 45 minutes environ 2 g d'huile g“asse avec |
.20 ml d'hydroxyde de potassium alcoolique~Q,5N. Diluez avec
50 ml d eau, laissez refroidir et transvasez dans une ampoule a
décantation et agitez avec 3 portlons de 50 ml chacune d'éther R.
Rejetez les extraits éthérés, a01d¢f1e7 la phase aqueuse avec de
l acide . chlorhydrlque R et cytfayez les acides gras avec: 50 ml
~d'éther R. Lavez 1'extrait éthéré avec 3 fois 10 ml chacune d eau,'
séchez 1'éther sur du sulfate de sodium anhydre R et filtrez. . -
Dlstlllez 1'éther au bain-marie. Utll;sez le-re51du (melange
des acides gras) pour la chromatographie. (Les acides gras
‘peuvent également ““re obtenus a partlr de 1la soWMtlon de savon
lors de la détermination des matieres 1nsapon1f1abWQsl7

. Deposez séparément sur la plaque 3 Mt de la solution &
examlner ‘et 3 nl de la solutlon témoin. Développez avec un-
mélange aé 90 volumes d' ac:de acethue glacial R et de 10 volumes
d'eau dans une chambre saturée sur :un ‘parcours de .8 cm. Effectuez
la chromatograohle dans la méme dlrectlon que l 1mpregnatlon. |

Apres le développement, desséchez lessplaqgues a 110° pendant
| 10 minutes et traitez par.-des vapeurs d'ilode suivant la
- description donnée peur:'l'analyse des triglycérides".

/
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Le chmomatogramme de la solution a examiner présente
tougours les taches Sw1vant95" A un Rf voisin de O 5 (acide
0léique) et voisin de 0,65 (a01de llnolelque) correspondant
~aux taches du chromatogramme de la solution témoin. Dans
certaines huiles, 1'acide Linol<rloue avec un Rf voisin de
0,75 peut 8tre présent. Contrdlez 1'absence d'acide érucique’
d'un Rf voisin de 0,25 par comparaison d&vee la tache obtenue

dans le chromatogramme de la solution témoin,

l) 0l. amygdalae

pSapetgunl” Spiniuiidsindpiuipitiniuing - S St ad i ad

/

Le4chromatogramme-est comparable-a celui du dessin |

(pabe 000) pour 1‘ hu1¢e d'amandes. I1 ne doit pas y avoir de

taches.a des RT corresponddﬂt a K et L, La présence de taches
‘ncttea corrazspondsnt a A, B et C ppht Lndlquvr un mélange -

avec de l'huile de cruciféeres.

b) Contrdle des acides gras non satures et recherche

e . o s At A s o bt S o ot - - S e Mm e e W e e e e e e M o

La tache d'acide linoléique est plus petite'que'celle
de 1l'acide oléique. I1 n'y a aucune tache d'acide linolénique.

2) 01. arachidis

a) Analyse des urlglycerldes

Le chromatogramme: est compa able 4 celul du d6551n
(page-QOO) pour 1'huile d'arachide. Il ne doit pas y avoir
de taches a des Rf correspondant.é K et L.

b) Contrdle des acides gras non satures et recherche

La tache d'acide linoléique est plus petite gque celle
de 1'acide oléique et n'est que faiblement visible.

.

Note : La C. C.M des huiles grasses est a 1nclure dans les

dlffcrentes munograohies
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' 3) 01. Cacéo'

Effectuez la chromatograohle selon la "Méthode Généralé"
avec .la’ modlfwcatlon suivante : depusez sur un tr0151eme p01nt
de départ 5 ul d'une solution de 100 mg de 1'huile & examiner
dans 4 ml de chloroforme R. Apres developpement dessechez la

. plaque & 110° pcndant 10 mlnutes, laissez refroidir et pulve—
risez sur la plague une solution de rhodamine B a 0,05 pour
cent p/v dans le. méthanol R. Apres quelques minutes, pulverlsez
énergiquement une solution d' bydroxyde de potassium R & 40 pour
cent p/v. Les taohes apparaissent, tout de suite ou aprés

" quelgues minutes, claires sur"fondjrbéé.‘Laiésez sécher

la plaque & l'air ocu séchez-la & l'aide d'un courant d'air

chaud et pulvérisez & nouveau de la solution d'hydroxyde de
potassium a 40 pour cent p/y. ' -
Le bhfomatogrammé he prééente pas-d2 taches de Rf corres-
pondants de G & L pour la solution concentrée alors.que celui
btenu avec la solution dilu¥c presentn 3 taches corre$pondant
chéma (page OOO\ ) L L

U]\

aua

k) ol, lini

Le chromatogramme est comparable & celui du dessin
 (page 000) pour 1'huile de lin. ' |

5) 01. olivae . o

_—-——————-—m——‘q———————————

Le chromatogramme est comparablé 3 celui:du dessin
(page 000) pour 1'huile d'olive. Certaines hulles d'olive
présentent. une tache E beaucoup plus forte que la tache E g?
pour/d'autres, le chromatogramme est_sembiable;a celuil de
1'huile d'amande. T1 ne doit pas y avoir de taches & des

/e
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Rf correspondant a K et L. La présence de taches nottza
correspondant a A, B et C peut indiquer un mélange avec de

l'huile de cruciferes.

..._..._._.._—.-...._—-_.___—__....._..-......_._.——»_..—-_._..—_..__.__._————

La- tache d'acide llnolelque est plus petite que celle

de 1' a01de olelqup'; 11 vy & une tache tris faible d'acide linolénique

6) 01. sesami

‘. 3 ,

Le chromatogramme est compafabie 4 celui du dessin
(page 000) pour 1'huile de sésame. Il ne doit pas y avoir de
taches a des Rf correspondant a4 XK et L, La présence de
taches nettes correspondant a A, B et C peut indiquer un
mélange avec de l'huile de cruciféres.

N

o) ContrBle deés acides gras

...-_.—.--.-....-.——.—-—_____...—__.__-.._.__——_._.._.._.-—___—__———_..

non saturés et recnerche

La tache d'acide linolédique est aussi intense que celle
de l'acide oléique. La tache d'acide linolénigue est tout au

plus trés faible,

7) 0l. ricini

Dans le cas de "Oleum ricini' la chromatographie est

superflue, étant donné que cette huile est suffisamment
caractérisée par sa 'solubilité dans 1'éthanocl.
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