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Variations saisonmeres des proportions relatives
des acides gras d'un beurre de, laiterie
d'llle-et-Vilaine

par

J. P. GALLACIER*, J. P. BARBIER*
et S. KUZDZAL-SA/UIE**

1. - INTRODUCTION

Diverses études poursuivies en France et a l'étranger au cours
des années 1950-1960 ont mis en évidence l'existence de variations
saisonniéres de l'indice d'iode des beurres fabriqués dans différentes
régions de France ou dans différents pays. Un indice d'iode plus
élevé en période de paturage qu'en période de stabulation est géné-
ralement observé dans les régions ou pays ou le cheptel bovin est
soumis a l'alternance de ces deux modes de vie. Dans les régions
ou les vaches laitieres restent au paturage toute l'année (en Nouvelle-
Zélande par exemple, comme d'ailleurs dans certaines parties de la
Normandie francaise) I'amplitude de variations de l'indice d'iode du
beurre est relativement faible et parfois méme un indice d'iode
minimum est observé pendant les mois d'été (Cf. Béjarnbes et
Savoie, 1954).

De trés nombreux travaux ont été consacrés a l'étude des varia-
tions de l'indice d'iode du beurre. L'alimentation des vaches laitiéres
et le stade de lactation constituent les facteurs dont [I'influence
est prépondérante.

Les variations de l'indice d'iode du beurre ne sont que le reflet
des variations qui atteignent la composition des acides gras du
beurre puisque les triglycérides représentent au minimum 98 p. 100
de la matiére grasse laitiere totale.

En 1952, Hansen et Shorland, utilisant la technique de distillation
fractionnée, ont déterminé les proportions relatives des acides gras
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majeurs du beurre de Nouvelle-Zélande au cours d'une année. Mais,
précisément a cette date (James et Martin, 1952), apparurent les
premiéres applications de la chromatographie en phase gazeuse dans
le domaine de l'analyse des lipides, et cette nouvelle technique se
révéla aussitdt un outil particulierement bien adapté a l'analyse des
acides gras du beurre.

De 1960a 1972, furent ainsi publiés de multiples travaux consacrés
a I'étude détaillée des acides gras du beurre (identification des acides
gras mineurs et estimation des proportions relatives). Des milliers
d'échantillons de beurre d'origines tres diverses, correspondant a des
prélevements répartis sur une ou sur plusieurs années furent analysés
dans de nombreux pays.

Ces études constituent une incontestable nouveauté en ce qui
concerne le développement des connaissances relatives aux acides
gras du beurre, et en ce qui concerne les moyens mis ainsi a la
disposition des analystes en vue de contrdler la pureté du beurre.

Un bref rappel des publications consacrées a l'étude des varia-
tions saisonniéres de composition des acides gras du beurre sera
présenté avant d'exposer en détail les résultats d'une étude ponctuelle
effectuée au cours de l'année 1972 sur le beurre fabriqué a partir
du lait collecté dans le sud de I'llle-et-Vilaine.

Dés 1960, Patton et al. comparérent la composition des acides
gras des beurres d'été et des beurres dhiver fabriqués dans une
région des Etats-Unis.

A cette méme époque, des chercheurs italiens (de Francesco et al.,
1961) publiérent de trées nombreux résultats d'analyse par chromato-
graphie en phase gazeuse des acides gras du beurre fabriqué dans
différentes régions d'ltalie. Les travaux italiens ne cesserent de
se développer (Strocchi et al.,, 1967, Dreassi et al.,, 1970).

L'analyse des acides gras des beurres hollandais fut entreprise
par les chercheurs de la Station de Contr6le d'Etat (Roos et al.,, 1963)_

Guyot et Piraux, en Belgique, publiérent en 1964 et en 1965 les
résultats d'analyses effectuées sur des beurres fabriqués dans diffé-
rentes régions de Belgique et exploitérent ces résultats en vue de
combattre  certaines formes nouvelles de falsification du beurre
(Guyot, 1968). Huyghebaert et Hendrickx développérent ces travaux
(1970, 1971).

En Norvege (Svensen et Ystgaard, 1966), en Grande-Bretagne
(Hutton et al.,, 1969 ; Hall, 1970), en Irlande (Richardson et McGann,
1964), en Suéde (Mattsson et al., 1969), en Allemagne (Metin, 1968 ;
Senft et al.,, 1970), en Suisse méme (Hadorn, 1969, 1970), des travaux
analogues furent entrepris.

Plus récemment (Olmedo et al, 1971) I'étude des acides gras
du beurre fabriqué dans diverses régions d'Espagne fit I'objet
d'une publication trés détaillée. Des pays plus lointains tels la
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Pologne (Budslawski et al., 1969), I'Australie (Parodi, 1970, 1972)
fournirent également des informations précieuses sur la composition
des acides gras du beurre.

En France, aucune étude systématique n'a été jusqu'ici publiée,
bien que de trées nombreuses analyses aient été effectuées ces
dernieres années sur des échantillons d'origines variées.

C'est pourquoi, il a semblé intéressant de présenter les résultats
obtenus lors de l'analyse par chromatographie en phase gazeuse des
acides gras du beurre fabriqué dans une entreprise laitiere. '

II. - PARTIE EXPERIMENTALE

1) Origine des échantillons et fréquence des analyses

Le beurre fabriqué a partir du lait ramassé dans la region de
Retiers en llle-et-Vilaine a été analysé régulierement de janvier 1972
a janvier 1973, chaque semaine. Toutefois, seules les moyennes
mensuelles établies a partir des résultats des analyses hebdoma-
daires ont été considérées.

2) Analyses des acides gras

a) ESTERIFICATION

Les acides gras des triglycérides ont été transformés en esters
méthyliques par transestérification en milieu acide, dans une ampoule
scellée, selon une technique voisine de celle utilisée par Huyghebaert
et Hendrickx (1970b).

« Dans un tube en pyrex de 5 ml préalablement étiré, introduire
successivement 2 g de matiére grasse séchée, puis 0,4 ml d'une
solution méthanolique d'acide sulfurique a 3 p. 100 (p/p). Sceller
le tube et le maintenir 2 h a 100°C. Apres refroidissement, [I'ampoule
est ouverte, et quelques /.Llde la phase supérieure sont injectés
dans le chromatographe ».

b) ANALYSE DES ESTERS PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

- Appareillage

Un chromatographe  Girdel 3000, équipé de deux détecteurs a
ionisation de flamme, a été utilisé. Un enregistreur  Servoriter 1l
- Texas - et un intégrateur électronique - chromalog 2 Kent -
ont complété I'équipement.

- Choix de la phase stationnaire

Lors de l'analyse des acides gras du beurre, trois types de phases
stationnaires  polaires sont généralement utilisés : succinate d'éthy-
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lene glycol, succinate de diéthylene glycol et succinate de butane
diol ou polyester de Craig. Mais, beaucoup d'autres phases convien-
nent également (Carbowax 20 M, EGSSX, etc.).

Le succinate de diéthyléne glycol permet une analyse rapide des
acides majeurs du beurre et une bonne résolution du couple acide
stéarique / acide oléique. Depuis plusieurs années, S. Kuzdzal
(Kuzdzal et al., 1967, 1969, 1970) préconise cependant - et bien que
la durée de l'analyse soit accrue - I'utilisation de succinate de butane
diol pour l'analyse des acides gras du beurre. En effet, cette phase
stationnaire permet une bonne résolution des acides ramifiés et des
acides monoenes comptant un atome de carbone de moins, et, en
outre, permet de distinguer sur le chromatogramme, le pic corres-
pondant a l'acide diéne conjugué et le pic correspondant a l'acide
linolénique.

Une colonne en acier inoxydable d'une longueur de 3 m et d'un
diamétre extérieur de 0,35 cm, chargée de chromosorb W lavé aux
acides et imprégné de succinate de butane diol au taux de 20 p. 100
a été utilisée.

- Conditions de I'analyse

Quelques analyses ont été effectuées dans des conditions de
température programmée: accroissement de 2°C par mn entre 80°C
et 130°C suivi d'un accroissement de 0,5°C par mn jusqu'a 200°C.
Malheureusement, cette méthode, délicate quant aux réglages, accroit
considérablement la durée des analyses. Trés généralement donc des
conditions isothermiques d'analyse ont été adoptées (200°C). Une
pression d'entrée de 1,7 bar et un débit de 15 ml/mn ont été choisis
pour le gaz vecteur (azote).

Les surfaces relatives des pics ont été calculées a l'aide de l'inté-
gration électronique. L'utilisation de la relation logarithme du temps
de rétention (par rapport a l'acide stéarique) et nombre d'atomes de
carbone, jointe a l'examen des résultats obtenus antérieurement par
divers auteurs, a permis d'obtenir une identification trés probable
sinon absolue des pics observés sur les chromatogrammes.

. - RESULTATS

1) Analyse chromatographique

Le chromatogramme représenté sur la figure 1 a été obtenu
dans des conditions de température programmeée. Cette méthode
nous a permis d'obtenir 35 pics bien résolus.

Les figures 2 et 3 constituent une illustration des chromato-
grammes obtenus dans des conditions isothermiques d'analyse. Dans
ces conditions, les surfaces respectives de 29 pics d'acides gras ont
pu étre calculées.
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BEURRE 10 16:0 18:1

Analyse  programmée

10:0
6:0
120

BO

9:0

fig. 1

Analyse par chromatographie en phase gazeuse des acides gras du
beurre de Retiers.

Conditions de l'analyse: Chromatographe Girdel 3000,équipé d'un
détecteur a ionisation de flamme; colonne en acier inoxydable de
3 m de long et de 0,3cm (1/8 s) de diametre intérieur, remplie de
chromosorb W, lavé aux acides (80-100mesh) imprégné de succi-
nate de butane diol au taux de 20 p. 100 ; programmation de
température : de 80°C a 130°C, accroissement de 2°/mn et de
BOe C a 200°C accroissement de 0,5%rnn ; gaz vecteur : azote ;
pression d'entrée 1,7 bar ; débit : 15 ml/mn.

BEURRE D'ETE

10 16:0
18:1

10:0

120 18:0

18:2 18\33 18:2¢j

fig. 2

Analyse par chromatographie en phase gazeuse des acides gras
du beurre de Retiers (beurre d'été).

Analyse isotherme a 200°C. Autres conditions : Cf légende fig. 1.
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10:0 14:0 16:0

BEURRE D'HIVER

Q 12:0
18:1

18: 0

150 161

18:2 .
A rw ~~ ~~ ~ v 18'?.

fig. 3
Analyse par chromatographie en phase gazeuse des acides gras du
beurre de Retiers (beurre d'hiver).
Analyse isotherme a 200°C. Autres conditions : Cf légende fig. 1.

Tous les résultats, ou plus exactement les moyennes mensuelles
des résultats, des analyses effectuées sur le beurre de Retiers au
cours de l'année 1972 ont été rassemblés dans le tableau 1.

L'observation de ce tableau conduit & relever un certain nombre
d'imperfections.  Ainsi, dans les conditions isothermiques d'analyse,
lI'acide monoeéne a 14 atomes de carbone ne se sépare pas de l'acide
ramifié (iso) comptant 15 atomes de carbone. Nous avons donc porté
dans le tableau 1 la proportion globale de ces deux acides. A l'appel-
lation 18:1 correspond, en fait, la somme du taux de l'acide oléique
(cis-9-octadéceénoique) et du taux de Il'acide vaccénique (trans 11
octadéceénoique.

L'appellation 18:2 correspond a I'évaluation globale du pic qui
apparait sur les figures 1,2 et 3 aprés le pic de l'acide octadécenoique.
Or seule la partie médiane de ce pic correspond a l'acide linoléique
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ails
15:0
15:1
i16
16:0
16:1
i17
ail7
17:0
17:1
i18
18:0
18:1
18:2

18:3
18:2 ¢j

Moyennes mensuelles
Janv. Févr. Mars
1972 1972 1972
3,60 4,01 3,70
2,26 2,60 2,27
1,36 1,47 1,40
3,06 3,15 3,15
0,28 0,29 0,27
3,65 3,75 3,72
0,16 0,10 0,11
0,11 0,08 0,08
0,09 0,08 0,08
0,18 0,15 0,15
11,50 11,65 11,20
1,29 1,28 1,15
0,59 0,50 0,49
1,40 1,30 1,20
tr. tr, tr.
0,32 0,27 0,27
30,50 30,90 28,15
2,01 2,03 1,92
0,41 0,26 0,45
0,82 0,30 0.80
0,84 0,69 0,76
0,39 0,39 0,33
0,05 0,12 0,04
9,85 9,55 10,40
22,60 22,40 24,10
1,65 1,52 2,03
0,11 0,20 0,72
0,63 0,65 0,74
0,29 0,31 0,32

des proportions

Avril
1972

3,90
2,30
1,50
3,35
0,30
4,15
0,14
0,12
0,10
0,14
10,90
1,20
0,66
1,30
tr.
0,27
24,35
1,85
0,55
0,86
0,85
0,40
0,05
11,25
25,00
2,05
0,53
0,90
1,03

Mai
1972

3,50
2,10
145
3,30
030
3,90
012
011
0,10
0,20
10,90
1,35
0,75
145

0,30
24,10
1,87
0,73
0:,92
0,96
0,46
0,09
11,95
25,20
1,60
0,41
075
u3

TABLEAU 1

relatives

Juin
1972

.3,15
2,35
1,35
3,05
0,25
3,43
0,12
0,08
0,09
0,20

10,50
1,40

— 085

1,55
0,10
0,35
23,60
1,95
0,65
0,90
1,10
0,46
0,03
12,70

25,65 .

1,80
0,45
0,92
0,97

des acides

Juil.
1972

3,40
2,10
1,30
2,75
0,27
3,13
0,11
0,08
0,09
0,20
10,25
1,40
0,80
1,55
0,10
0,35
24,20
1,90
0,60
0,80
1,02
0,43
0,04
12,90
26,40
1,60
0,39
0,96
0,88

gras

Aot
1972

3,20
1,95
1,15
2,41
0,25
2,71
0,10
0,06
0,08
0,17
9,50
1,30
0,70
1,50
0,07
0,31
24,10
2,00
0,60
0,73
1,05
0,45
0,11
13,10
28,60
1,55
0,39
0,88
0,89

du beurre  de Retiers
Sept. Oct.
1972 1972
3,20 3,15
1,95 2,03
1,20 _ 1,30
2,75 2,90
0,30 0,31
3,00 3,30
0,15 0,15
0,10 _ 0,13
0,10 0,11
0,20 0,20
9,75 10,60
1,45 1,50
0,75 0,75
1,60 1,60
0,15 0,10
0,40 0,40
24,00 25,70
2,20 2,11
0,70 0,60
0,90 0,90
1,35 1,10
0,60 .. 0,50
0,05 0,05
12,30 11,30
27,00 25,40
1,95 . 2,03

- 0,45 0,13
0,90 0,85
0,55 0,80

(I-et-V.)

Nov.
1972

3,15
2,17
1,35
2,95
0,32
3,37
0,14
0,13
0,10
0,19
10,80
1,55
0,72
1,60
0,11
0,39
27,10
2,30
0,60
1,00-
1,07
0,55
0,13
10,40
24,30
1,97
0,15
0,84
0,55

Déc.
1972

3,75
2,40
1,46
3,20
034
3,66
013
0,10
0,10
018

11;20
1,55
0,66
1,55
0,09
035

28,10
2,31
0,60
1,05
1,07
057
0,12
9,90

22,70
1,66
0,11
0)2
037

Janv.
1973

3,85
2,44
1,53
3,37
034
3,97
0,14
0,12
0,10
013

. 11,90
1,57
0,61

1150
0,06
032

30,00
221
051
0,90
0,92

| 048
0,08

192

21,20
1,52
0,10
0,62
0,24
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°l.Ac
totaux

0/. Ac
totaux
13
4.0
12 14 :0
6:0 11
8:0 10
- 18 : 0
1972
0/. Ac Jo FM A MoJ Ju Ao SON 0 Jo °/ Ac
totaux totaux
5
30 16 :0
12 :0
10: 0
3
25
2
1972 18:
Jo FM A MaJ JuAo SON 0 Ja Ja FMA MaJ JuAoSON 0 Ja
fig. 4 fig. 5

Variations saisonniéres des propor-  Variations saisonniéres des propor-

tions relatives des acides gras saturés tions relatives des acides gras majeurs

a chaine courte (4:0 a 12:0). du beurre de Retiers (14:0, 16:0, 18:0,
18:1).

cis-9, cis-12-octadécadienoique, les pics adjacents correspondant sans
doute a des isoméres de l'acide linoléique. Il ne nous a pas été pos-
sible d'identifier le pic isolé qui précéde I'acide linolénique. Par contre,
la résolution des pics correspondant respectivement a l'acide lino-
Iénique et a l'acide diene conjugué a toujours été satisfaisante. Nous
n‘avons pas tenu compte des pics mineurs dont le temps de rétention
était supérieur au temps de rétention de l'acide diene conjugué.

En ce qui concerne le taux de l'acide butyrique, dans la mesure
ou la réponse de l'intégrateur est linéaire quelle que soit la densité
des impulsions, le taux obtenu correspond pratiguement au taux
réel. En effet, dune part, la technique d'estérification permet
d'éviter toute perte d'acides volatils et, dautre part, les coefficients
de réponse des esters méthyliques des acides volatils (4:0, 6:0, 8:0)
par rapport a l'ester méthylique de l'acide caprique (10:0) se sont
révélés pratiguement égaux a 1.
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of. At
totaux
20
18: 2
( linoléique
+ iserneres )
15
10
18: 2 ¢j
0,5
of. Ac
totaux
10
18: 3
05 1972

Ja FM A Mal JuAo SON D Jo
fig. 6

Variations saisonniéres des propor-
tions relatives des acides gras poly-
insaturés du beurre de Retiers.

2) Variations des proportions relatives des acides gras

Les variations saisonniéres des proportions relatives des acides
gras saturés' de 4 a 12 atomes de carbone sont représentées sur la
figure 4.

Les variations saisonniéres des proportions relatives des acides
majeurs (acide myristique, acide palmitique, acide stéarique et acide
oléique. ou plus exactement oléique plus vaccénique) 'Sont repré-
sentées sur la figure 5.

Enfin, la figure 6 se rapporte aux variations saisonniéres des
proportions relatives des acides gras polyinsaturés.

L'observation de ces différentes figures permet de constater
que les proportions relatives des acides saturés comptant 4 a 16
atomes de carbone évoluent paralléelement : le taux minimal se
situe généralement vers la fin de I'été (en aodt, le plus souvent).
A cette date les proportions relatives des acides stéarique et oléique
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atteignent un taux maximal, et suivent par ailleurs, tout au cours
de l'année, une évolution inverse de celle suivie par les proportions
relatives des acides saturés comptant 4 a 16 atomes de carbone. Ceci
est illustré d'une maniére particulierement nette sur la figure 5 se
rapportant a la variation des proportions relatives des acides palmi-
tique et stéarique.

Dans I'ensemble, on observe une amplitude de variation de
l'ordre de 20 a 25 p. 100 du taux moyen de chaque acide.

Si la proportion d'acide linoléique semble indépendante de la
saison, la proportion d'acide diene conjugué a 18 atomes de carbone
suit une évolution qui, - en premiére approximation -, s'aligne
sur l'évolution suivie par les proportions relatives des acides stéari-
que et oléique. Cependant la proportion d'acide diéne conjugué
présente deux maxima: I'un se situe en avril-mai, l'autre en octobre-
novembre.

La proportion d'acide linolénique est plus élevée en période de
paturage qu'en période hivernale (janvier, février).

L'observation des figures 5 et 6 montre qu'en février-mars
s'amorce un bouleversement de la composition des acides gras du
beurre de Retiers. Les effets de ce bouleversement ne disparaissent
pratiquement qu'en janvier de l'année suivante. La période <« hiver-
nale » est donc, & Retiers, extrémement courte. Elle se réduit a
2 mois : janvier et février.

3) Evolution des acides mineurs

Les acides saturés comptant 15et 17 atomes de carbone évoluent
d'une maniére assez voisine. La proportion minimale est observée en
février. Elle s'accroit ensuite, jusqu'en juin et reste jusqu'en
décembre. Les acides ramifiés a 15et 17 atomes de carbone montrent
une évolution assez semblable.

Les variations saisonniéres des proportions respectives des acides
palmitigue et palmitoléique ne sont pas paralléles. La proportion
d'acide palmitoléique, - comme d'ailleurs celle d'acide heptadéca-
noique - est maximale en automne et diminue pendant ['hiver,
période pendant laquelle la proportion d'acide palmitique est, au
contraire maximale.

4) Etude des rapports

De nombreux auteurs, en Belgique, en Italie, en Espagne, ont
évalué un certain nombre de rapports entre les proportions respec-
tives des acides gras.

Nous avons porté dans le tableau 2 les valeurs de divers rapports
calculés au cours de l'année.



TABLEAU 2

Variations saisonniéres des rapports établis & partir des proportions relatives des acides gras du beurre de Retiers

Janv. Févr. Mars Avril Mai Juin ' Juil. Aot Sept. Oct. Nov. Déc. Janv.

1972 1972 1972 1972 1972 1972 - 1972 1972 1972 1972 1972 1972 1973
4:0/6:0 1,59 1,54 1,62 1,69 1,66 1,34 1,62 1,64 1,64 1,55 1,45 1,56 1,58

4:0

1,00 0,99 1,01 1,02 0,98 0,85 _ 1,00 1,03 1,01 0,95 089 . 097 1,02
6:0+8:0
4:0+10:0

1,84 1,76 187 1,91 1,92 1,67 1,81 1,81 1,89 1,82 1,73 1,80 1,82
6:0+8:0
6:0/8:0 1,66 1,77 1,62 1,53 1,40 1,74 1,62 1,70 1,63 1,56 1,61 1,64 1,59
10:0/8:0 2,25 2,14 2,25 2,23 2,28 2,26 2,12 2,10 2,29 2,23 2,18 2,19 2,20
12:0/10:0 1,19 1,19 1,18 1,24 1,18 1,12 1,14 1,12 1,09 1,14 1,14 1,14 1,18
14:0/12:0 3,15 3,10 3,01 2,63 2,79 3,06 3,27 3,50 3,25 3,21 3,20 3,06 2,99
14:0/8:0 8,45 7,93 8,00 7,26 7,62 7,78 7,88 8,26 8,12 8,15 8,00 7,67 7,78
16:0/ 140 2,65 2,65 2,51 2,23 2,21 2,25 2,36 2,54 2,46 2,42 2,51 2,51 2,52
16:0/18:0 3,09 3,24 2,70 2,16 2,01 1,86 1,87 1,84 1,95 2,27 2,61 2,84 3,25
18:0/ 16:0 0,32 0,31 0,37 0,46 0,49 0,54 0,53 0,54 0,51 0,44 0,38 0,35 0,31

Y.

18:1/18:0 2,29 2,34 2,32 2,22 2,11 2,02 2,05 2,18 2,19 2,25 2,34 2,29 2,30
18:1/ 16:0 0,74 0,72 0,86 1,03 1,08 1,08 1,09 1,19 1,12 0,99 0,89 0,81 0,71

18:3/ 18:2 0,38 0,43 0,36 0,44 0,47 0,51 0,60 0,57 0,47 0,42 043 | 043 0,40
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Alors que le rapport acide palmitique / acide stéarique varie au
cours de l'année presque du simple au double, les rapports acide
palmitique / acide myristique ou acide laurique / acide caprique ou
méme acide butyrique / somme des acides caproique et caprylique,
montrent une remarquable constance.

IV. - DISCUSSION

1) Etude comparée du beurre de Retiers et du beurre produit
dans d'autres régions

Nous n'avons pas observé, lors de notre étude, les brusques et
profondes variations de composition qui se produisent dans les
régions ou les vaches laitieres passent sans transition, d'un régime
de stabulation permanente, avec une alimentation hivernale, a un
régime de vie au paturage comportant une alimentation a I'herbe
exclusivement (Kuzdzal-Savoie et Kuzdzal, 1961, 1967a).

Ainsi, a l'exception, toutefois, de la proportion d'acide palmitique
qui s'abaisse nettement - de 31 a 24 p. 100 des acides totaux - de
février a avril et de la proportion des acides diénes conjugués qui
s'éleve pendant la méme période de 0,3a 1,1p. 100 (valeur maximale),
les proportions de tous les autres acides s'élevent ou s'abaissent
graduellemen t.

Dans Il'ensemble, I'amplitude de variation des proportions rela-
tives des différents acides gras de beurre Retiers reste modérée. Elle
représente environ les 2/3 de l'amplitude des variations observées sur
le beurre d'Echiré (Deux-Sévres) (Kuzdzal-Savoie, 1967b).

En vue de « situer}) le beurre de Retiers dans l'ensemble des
fabrications beurrieres, nous avons rassemblé dans le tableau 3 les
valeurs moyennes extrémes des proportions relatives des acides gras
majeurs de beurre fabriqué dans divers pays d'Europe. Ces moyen-
nes ont été établies soit a partir des résultats obtenus sur les
beurres fabriqués dans une région (nord-ouest de la Belgique
Guyot, 1965 ; province d'Emilie en Italie : Strocchi et al., 1967),
soit a partir des résultats obtenus sur les beurres fabriqués dans un
pays entier (Espagne : Garcia-Olmedo et al.,, 1971 ; Angleterre et
Pays de Galles: Hall, 1970 ; Belgique: Huyghebaert, 1971 ; Pologne:
Budlawski et al., 1969 ; Suisse : Hadorn et Zircher, 1969, 1970).
Quelques résultats concernant les Pays-Bas (Roos, 1963) et se rappor-
tant aux acides gras a courte chaine ont été incorporés dans le
tableau 3. De plus, les mois pendant lesquels les proportions maxi-
males ou minimales des différents acides gras sont obtenues, ont
été indiqués. L'observation des résultats rassemblés dans le tableau 3
montre que l'amplitude des variations des proportions relatives des
acides gras majeurs reste relativement faible dans les pays méditer-



TABLEAU 3

Proportions  relatives des acides gras majeurs du beurre. Limites de variation

4:0 6:0 8:0 : 10:0 12:0

'
1

Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min. Max. Min.

Beurre de Retiers (llle- 4,01 3,03 260 194 148 114 322 241 412 271

et-Vilaine), 1972 F J F Ao A Ao A Ao A Ao
Angleterre et Pays de 3,9 2,8 2,3 15 1,4 1,0 3,2 2,5 4,0 31
Galles : Hall, 1963 M N Ju ON JaJu Ao M Ao M Ao
Belgique, Région 1 : - - 3,0 2,4 1,8 15 34 2,7 3,6 2,8
Guyot, 1965 - - M Ao M Ao Ma Ao Ja Ju
Belgique : Huygebeart, 4,0 3,6 2,2 2,0 13 11 3,2 2,2 3.8 2,7
Hendrickx, 1971 M AoaD ASN D J D,Ju, J Ao,S, J Ao
A0 M
Italie (Emilia) : Stroc- 4,4 2,6 2,5 1,6 2,0 1,1 3,3 2,8 3,8 3,2
chi et al, 1967 J F Ma F MaJ O,N Ma N,D JaS J
Espagne : Olmedo et 453 380 284 256 158 141 333 279 374 312
al, 1971 A J M N M N F N F Ao
Suisse: Hadorn, Zir- 4,13 346 243 175 14 0,8 31 1,8 3,6 2,2
cher, 1970 J N F S A N A N D J
Pologne Budslawski 5,37 2,03 356 165 214 107 395 216 424 245
et al, 1969 Ja Ma Ja Ma Ja Ma Ja Ma Ja Ma
Pays-Bas : Roos, 1963 3,3 2,8

M 0

Ja :Janvier; F : Février; M : Mars; A : Avril; Ma : Mai; J :Juin; Ju Juillet; Ao
N : Novembre; D : Décembre.

(observées
14:0
Max. Min.
11,65 9,48
F Ao
124 104
M Ao
12,0 97
Ja S
113 96
Ja Ju,0
12,4 10,2
Ja S
10,76 9,79
F Ao
11,6 8,6
D S
13,01 8,35
Ja Ma
Aolt S:

dans différents

16:0
Max.  Min.
30,92 23,62

F S
293 238
M Ao
31,4 224
F Ma,J
28,1 219
A J
331 2772
F J
25,58 22,93
F Ao
306 21,3
D Ao
34,61 2331
D S
Septembre;

pays d'Europe)

18:0
Max. 1 Min.
-1-

!
12,989,55
Ao F
132 9,2
Ao M
12,6 83
Ao Ja
132 9,6
Ju 0}
104 9,2
Ju F,Ma,

AO,N
12,66 10,77
Ju F
115 7,7
J D
11,84 5,02
J Ja
O  Octobre

18:1
Max.  Min.
28,38 22,39

Ao F
30,7 24,0
S M
299 225
(0] J
315 26,6
0} Ja
239 21,3
Ju N
2427 21,4
Ao F
305 21,1
S D
29,73 15,18
Ma Ja
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ranéens (Espagne et Italie) et est par contre tres forte en Pologne,
pays au climat continental, et a un moindre degré en Belgique. Elle
reste modérée en Angleterre (et Pays de Galles) comme d'ailleurs a
Retiers (climat océanique relativement doux).

Les variations de composition des beurres offrent un certain
parallélisme:  en janvier, février et mars, les proportions des acides
stéarique et oléique sont partout minimales et les proportions des
acides muyristique et palmitique sont alors maximales. Les proportions
maximales des acides oléique et stéarique sont observées au printemps
(Pologne), en été (Retiers, Angleterre, Espagne, Italie) ou en automne
(Belgique). A Retiers, comme parfois ailleurs, Il'accroissement de
taux d'acide stéarique précéde l'accroissement du taux d'acide
oléique.

2) Origine des variations observées

Les acides gras du lait ont une double ongme. Les acides de
4 a 16 atomes de carbone sont synthétisés dans la glande mammaire
a partir de l'acide acétique présent dans le sang. L'acide acétique
résulte .lui-méme des fermentations dont le rumen est le siége ; en
outre de petites quantités d'acide propionique, d'acide isobutyrique,
d'acide isovalérique ou d'acide 2-méthyl-propionique se forment éga-
lement lors de ces fermentations, et, par la méme voie biosynthétique
(additions successives de maillons a 2 atomes de carbone), peuvent
conduire aux acides gras a nombre impair d'atomes de carbone et
aux acides ramifiés (iso et antéiso).

La glande mammaire préléve dans le sang les acides a longue chaine
(palmitique, stéarique, oléique) qui s'y trouvent. Ces acides a longue
chaine proviennent de l'alimentation ou des réserves, ou sont formés
par biosynthése dans divers organes (dans le foie par exemple). Les
acides gras alimentaires saturés peuvent dans une certaine mesure
passer dans le sang puis dans le lait sans modification. Mais les
acides polyinsaturés  subissent une hydrogénation au niveau du
rumen sous l'action des micro-organismes (bactéries et protozoaires)
et les acides linolénique et linoléique sont ainsi normalement trans-
formés en acide oléique et stéarique. Cette hydrogénation s'accompa-
gne de la formation d'acides trans (acide vaccénique) et d'acides
diénes conjugués a 18 atomes de carbone. Par ailleurs, une désaturase
agissant sous contr6le hormonal et présente dans la glande mam-
maire permet une transformation de Il'acide stéarique en acide
oléique.

Compte tenu de ce qui précéde, l'influence de I'alimentation
des vaches laitieres sur la composition des acides gras du beurre
apparait primordiale. En effet, l'apport d'aliments hydrocarbonés
favorise la formation d'acides saturés jusqu'a 16 atomes de carbone
et l'apport d'herbe plus spécialement d'herbe jeune de printemps
ou d'automne (regains), riche en acides polyinsaturés (4 p. 100
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environ de l'extrait sec) favorise la formation d'acide stéarique et
d'acide oléique.

Dans la région de Retiers, les vaches laitiéres restent au pétu-
rage pratiquement toute l'année et ne rentrent a l'étable qu'a I'heure
de la traite. L'herbe ou les fourrages frais constituent donc l'essentiel
de leur alimentation a I'exception toutefois de la période d'hiver
pendant laquelle elles regcoivent une alimentation d'appoint constituée
par de l'ensilage de mais auquel s'ajoute une quantité variable de
foin. Les variations de composition des acides gras du beurre de
Retiers s'expliquent donc aisément par [l'influence primordiale du
facteur alimentaire. Toutefois, l'influence de l'alimentation n'est pas
seule en cause pour expliquer les variations saisonniéres des propor-
tions relatives des acides gras du beurre.

Une influence propre du stade de lactation peut s'ajouter a
I'influence alimentaire. Dans la région de Retiers on pratique de
plus en plus les vélages d'automne, mais les vélages de printemps
existent encore. Il a été montré par divers auteurs (Kuzdzal, 1956 ;
Decaen et Adda, 1966, entre autres) qu'au cours des 2 premiers mois
de lactation, la sécrétion des acides saturés de 4 & 14 atomes de
carbone est particulierement élevée. Ceci peut entrainer ou expliquer
un ralentissement de la diminution des proportions des acides saturés
de 4 a 10 atomes de carbone au printemps et un accroissement de
ces proportions a l'automne, période pendant laquelle en outre les
vaches laitieres commencent a recevoir l'aliment d'appoint.

Il convient de ne pas omettre le rbéle propre joué par la flore
du rumen. Indépendamment de son action hydrogénante, celle-ci
constitue une source propre de « lipides alimentaires » Keeney et al.
(1962) ont en effet montré que plus de la moitié des acides ramifiés
a 15 et 17 atomes de carbone du lait provenaient directement des
lipides du protoplasme des bactéries du rumen, toujours riche en
acides ramifiés & longue chaine.

Si les variations des proportions d'acide linoléique et d'acide
diene conjugué dans le beurre de Retiers montrent un certain paral-
lIélisme avec les variations atteignant les acides stéarique ou oléique,
la variation propre de la proportion d'acide linoléique ne s'aligne
sur aucune autre variation. L'étude poursuivie sur le beurre de
Retiers confirme certaines études antérieures (Kuzdzal-Savoie et
Kuzdzal, 1961 ; Guyot, 1965 ; Hall, 1970). La proportion d'acide
C18:2 portée dans le tableau 1 correspond & la somme de l'acide
linoléique vrai et des deux acides adjacents. Cependant il nous est
apparu que la surface relative du pic central correspondant & l'acide
linoléique vrai était plus forte en hiver qu'en période estivale.

Les variations des proportions des acides monoénes mineurs
s'expliqguent mal par une désaturation uniforme s'exercant sur l'acide
saturé correspondant ; les proportions maximales et minimales des
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acides monoenes mineurs d'une part et des acides saturés majeurs
d'autre part apparaissent en effet a des périodes différentes.

3) Mise en évidence des relations entre les acides gras

De nombreux auteurs ont établi la variation au cours de l'année
d'une série de rapports calculés a partir des proportions connues
des différents acides gras du beurre. Si aucun de ces rapports ne
restent constants au cours de l'année, certains d'entre eux montrent
une relative stabilité. Il en est ainsi, par exemple, du rapport
12:0/10:0 qui a souvent été proposé comme critere permettant de
contrbler la pureté du beurre (Wolff, 1960 ; Boniforti, 1962 ; Fran-
cesco et Avancini, 1961 ; Guyot, 1968a et b, entre autres).

Nous avons rassemblé dans le tableau 4 les valeurs extrémes de
divers rapports calculés par les auteurs & partir des résultats de
leurs propres analyses. Strocchi et al. (1967) et Chioffi et Magon (1964)
sont cités pour [I'ltalie, Kufferath (1968) et Huyghebaert et Hendrickx
(1971) pour la Belgique, Janoschek et Metin (1968) pour [I'Allemagne,
Olmedo et Gastanaduy (1971) pour [I'Espagne. Les rapports calculés
pour le beurre de Retiers sont incorporés dans le tableau 4.

Nous avons volontairement  éliminé de ce tableau le rapport
18:3/18:2. En effet, la phase stationnaire de succinate de diéthyléne
glycol la plus généralement utilisée ne permet pas de séparer le pic
de l'acide linolénique du pic de l'acide diéne conjugué, ce qui fausse
tout calcul.

Nous n'avons pas retenu pour la présentation du tableau 4 les
valeurs établies par Guyot et Piraux (1965). En effet, de nombreux
résultats obtenus par ces auteurs au cours des années 1963, 1964 et
1965 proviennent d'analyses effectuées sur des laits individuels pro-
duits parfois par des vaches laitieres en fin de lactation ou soumises
a un régime alimentaire particulier, comportant par exemple la
distribution  de tourteaux de coprah. Ceci a pour effet de modifier
notablement la valeur du rapport 12:0/10:0 (Kuzdzal et Paquot, 1962).

Les rapports calculés a partir des résultats obtenus sur le beurre
de Retiers se situent pratiguement a l'intérieur des écarts proposés
par les auteurs, pour tous les rapports a l'exception toutefois du
rapport 4:0/6:0 qui est parfois inférieur a la limite proposée par
Huyghebaert et Hendrickx.

Les valeurs du rapport 12:0/10:0 concernant le beurre de Retiers
s'alignent également sur les résultats des différents auteurs en
particulier sur ceux indiqués par Chioffi et Magon (1964).

Dans l'ensemble, [I'écart observé entre les valeurs extrémes des
différents rapports calculés pour le beurre de Retiers est sensiblement
plus étroit que les écarts indiqués par les auteurs.

Roos (1964) cependant, a présenté des objections a l'emploi des
rapports des proportions d'acides gras en vue de contrdler la pureté



Etude  comparée

entre
gras

Rapport
acides

4:0/6:0

4:0
6:0+8:0

4:0+10:0
6:0+8:0

6:0/8:0
10:0/8:0
12:0/10:0
14:0/ 12:0
14:0/8:0
16:0/14:0
18:0/16:0
18:1 / 16:0

18:1/ 18:0

des rapports

Beurre de
Retiers
1972

1,34-1,69

0,85-1,03

1,66-1,91

1,40-1,77
2,10-2,29
1,09-1,24
2,63-3,50
7,26-8,45
2,21-2,65
0,31-0,54
0,71-1,19

2,02-2,34

TABLEAU 4

établis  par divers  auteurs
Janosckek Strocchi
et Metin et al.
1968 1967
0,76-1,25
1,20-1,87
1,11-1,53 0,92-1,38
2,78-3,65 2,66-3,70
2,10-2,80

a partir  des proportions

Chioffi
et Magon
1964

0,83-1,32

1,33-2,44
1,67-2,30
1,04-1,17

3,04-3,81

2,16-2,70

0,21-0,52

2,05-3,42

relatives  des

Olmedo
et al.
1971

0,74-1,33

1,46-2,21

1,42-2,22
1,71-2,49
1,00-1,20
2,32-3,67
5,71-8,42

1,93-2,94

1,57-2,52

acides

1,0-14

18-2,1

18-2.3
1,0-1,26
2,7-3,7

6,7-9,1

3,0 env.

2,2-3,1

gras du beurre

Huyghebaert
et Hendrickx
1971

1,52-2,11

0,72-1,16

1,42-2,22
1,58-2,83
1,06-1,36

2,20-4,06

1,87-2,95
0,25-0,76
0,75-1,55

1,85-3,06
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du beurre et a proposé une méthode qui utilise la combinaison linéaire
de deux proportions d'acides gras au lieu du quotient.

A I'heure actuelle, de toute facon, la seule analyse des acides
gras du beurre ne suffit plus a garantir la pureté de celui-ci. Par
contre, I'évaluation des rapports tels qu'ils sont indiqués dans le
tableau 4 permet a toute entreprise beurriecre de connaitre a tout
moment les caractéristiques chimiques et souvent physico-chimiques
du beurre qu'elle fabrique et, donc, d'étre a méme de répondre a
certaines exigences nouvelles qui apparaissent dans les échanges
commerciaux.

4) Identification des acides gras mineurs

Au cours de cette étude, nous avons régulierement observé Il'appa-
rition sur les chromatogrammes de quelques pics mineurs pour les-
quels nous n'avons pas été en mesure de donner une appellation
certaine.

Il s'agit entre autres des deux pics adjacents au pic de l'acide
linoléique (cis-9-cis-12-octadécadienoique), du pic qui précéde le pic
de l'acide linolénique, d'un pic adjacent a l'acide ramifié a 18
atomes de carbone et des pics postérieurs au pic de l'acide ara-
chidique.

L'identification de ces pics mineurs déborde du cadre du présent
travail mais une étude ultérieure pourrait y étre consacrée. Les
travaux récents de Strocchi et Holman (1971) ouvrent la voie a une
telle recherche.

Résumé

De janvier 1972 a janvier 1973, chaque semaine, un échantillon du
beurre fabriqué dans la région de Retiers (llle-et-Vilaine) a été
analysé.

Les proportions relatives des acides gras ont été déterminées par
chromatographie en phase gazeuse.

Les amplitudes de variation des proportions de chaque acide
gras ont été établies. Ainsi, la proportion de l'acide palmitique a varié
de 23,6 (en p. 100 des acides gras totaux) en juin, a 30,9 en février.
La proportion de l'acide oléique a varié de 21,2 en décembre a 28,6
en ao(t.

L'amplitude de variation de quelques rapports calculés a partir
des proportions des divers acides gas a également été étudiée. Ainsi,
le rapport entre la proportion d'acide laurique et la proportion d'acide
caprique (C12/CIO) a varié de 1,09 en septembre a 1,24 en avril.

Les résultats obtenus sur le beurre de Retiers ont été comparés
aux résultats obtenus par différents auteurs sur des beurres fabri-
qués dans divers pays d'Europe.
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L'amplitude des variations saisonniéres de composition du beurre
de Retiers est relativement modérée et comparable a I'amplitude
des variations observées sur les beurres fabriqués dans des pays
ou régions soumis a un climat de nature océanique.

L'étude rapportée présente un intérét sur le plan commercial
elle permet, par exemple, de garantir le respect de certaines exi-
gences nouvelles de composition portées parfois sur les cahiers
des charges.

Les corrections de composition et, donc bien souvent de texture
du beurre, obtenues par réincorporation de crémes d'été dans des
cremes d'hiver pourront étre désormais plus aisément suivies et
dominées.

Zusammenfassung

JAHRESZEITLICHE SCHWANKUNGEN DER RELATIVEN ANTEILEN
AN FETTSAUREN EINER BUTTER HERGESTELLT IN RETIERS
(ILLE-ET-VILAINE)

Von Januar 1972 bis Januar 1973 wurde jede Woche eine in dem
Gebiete von Retiers  (llle-et-Vilaine)  hergestellte Butterprobe
untersucht. Die relative Anteilen der Fettsduren wurden gaschroma-
tographisch bestimmt.

Die Schwankungsbreiten  der Anteilen jeder Fettsdure wurden
festgestellt. So hat der Anteil an Palmitinsdure wvon 23,6 p. 100
(in p. 100 der Gesamt Fettsduren) in Juni bis 30,9 p. 100 in Februar
geschwankt. Der Anteil an Olsaure hat von 21,2 p. 100 in Dezember
bis 28,6 p. 100 in August geschwankt.

Die erhaltenen Ergebnisse auf der Butter von Retiers wurden
mit dem Ergebnissen von verschiedenen Autoren auf der hergestellten
Butter von mehreren Léandern Europas, vergliechen.

Die Jahreszeitliche Schwankungsbreite der Zuzammensetzung der
Butter von Retiers ist relativ mittelmassig und vergleichbar mit der
auf Butter beobachtete Schwankungsbreiten, die in Léandern oder
Gebieten unter der Wirkung eines Ozeanischen Klimas hergestellt
sind.

Die berichteten Untersuchungen sind auf kaufrnannischen Gebiet
von Vorteil. Sie erlauben z.B., die Beachtung neuer Forderungen der
Zusammensetzung, die manchmal auf Lieferungsbedingungen einge-
tragen sind, zu sichern.

Die verbesserten Zusammensetzungen der Butter und folglich
oft Gefligeverbesserungen, z.B, durch Beimischung von Sommerrahm
in Winterrahm, werden nun leichter befolgt und beherrscht.
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Summary

SEASONAL VARIATIONS IN THE FATTY ACID COMPOSITION OF BUTTER
MADE AT RETIERS (ILLE-ET-VILAINE)

From January 1972to January 1973,a sample of butter made in
the region of Retiers (llle-et-Vilaine) has been analysed each week.

The relative proportions of fatty acids were determined by
means of gas chromatography.

The magnitudes of variation in the proportions of each fatty
acid were established, Thus, the proportion of palmitic acid varied
from 23.6 (in percent of total fatty acids) in June to 30.9in February.
The proportion of oleic acid varied from 21.2 in December to 28.6
in August.

The magnitude of variation of sorne ratios calculated from the
proportions of the different fatty acids was also studied. The ratio
between the proportion of laurie acid and capric acid (CI2/CI0)
varied from 1.09in September to 1.24in April.

The results obtained with the butter from Retiers were compared
with those recorded by different authors and concerning butter made
in various European countries.

The magnitude of the seasonal variations in the composition of
butter from Retiers was relatively moderate and comparable to
the data recorded with butter made in countries or regions subjected
to a climate of the oceanic type.

This study is interesting from a commercial point of view, it
allows for instance to meet sorne of the recent requirements
concerning butter composition sometimes indicated on the statement
of works.

Corrections of the composition and consequently of the texture
of the butter obtained by reincorporation of summer cream into
winter cream can therefore be more easily followed and controlled.

Regu pour publication le 18 janvier 1974.
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