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~ METHODOLOGIE du FUMAGE-

1. Fumage à chaud.

.. Les produits f'~,és connaissent en France un regain d'intér@t

depuis ~e quinzaine dl années. Le fumage est une technique appliquée

traditionnellement depuis les temps les plus reculés pour conserver le

poisson. Primitivement empiriques, les méthodes transmises de génération~

en générations sont en voie de devenir beaucoup plus contr8lables et

surtout reproductibles.

Il nous est apparu souhaitable de rationaliser la pratique

du Eumage de façon à obtenir en quantité industrielle un produit iden.....

tique à lui-même au cours du temps, qui ait des qualités adaptées au

gant du consommateur.

Nous avons donc entrepris une étude systématique des condition~

de .fumage, puis nous avons appliqué les résultats au saumon, produit

qui connattun grand snccès sur le marché .français. -

Principes du fUmage et de ses diverses modalités.

Il existe plusieurs manières de .fumer le poisson, dont deux

principales, le ~umage à chaud et le fumage à ~roid.

On désigne p8.r .fumage à chaud la technique dans laquelle la

ternpératUl~e des .fumées venant au contact de la denrée est supérieu,re

à 60°C, et par .fumage à froid celle pour laquelle cette même température

demeure inférieure à 30°0.

Quelle que soit la méthode employée, la couleur, l'odeur et

la saveur des produits fumés varient selon la nature du bois utilisé.

On admet en général que seule une fumée provenant de la combustion

d'un bois dur donne un produit fumé de bonne qualité. Toutefois dans



certains pays tels que l'URSS, le Ca:nada, l'Ecosse, l 1 Allemagne l des

copeaux de bois tendre ou même de la tourbe et parfois des feuilles

sont util:.sées avec succès.

ta fumée.

La .fumée de 00:;'5 contient une quantité importante de composés

provenant de la pyrogénation in.complète à des températures variables

des polyoses et de la l:i.gnine quj. constituent le bois. Les polyose-'3

sont représentés essentiellement par la cellulose·l et l'hémiceJ.lulose 2

qui fO!'ment la "chair" de llarbre~

('BlUI.OS( 1

HEM1CELLULOSE 2

Les structures de :La liSnine qui représente 1/3 de la matière

solide du bois ne sont pas encorecomplèteltient élucidéès, mais on

s'accorde qénéralement pour considérer qu'elle e~t Eo:rmée de deux

édi.fications principales : un gua!acyJ. propane l et un syr::i.l'1.qyl propane 1
Une troisième édification, un hydroxy-phényl propane .2 a été reconnu

dans les li~1ines des parties vertes.



3.

HYDIOXY- PH ENYl~ PROPANE 5

Les états d'oxydation des chaînes latérales du propane et les

liaisons intermoléculaires restent en partie à établir.

La combustion du bois. telle qu'elle se f'ai t dans les .fumoirs

est une pyrogénation en vase clos, c1est à dire en atmosphère réductrice.

Ltaction combinée de la combustion et de la distillation

donne un mélange complexe de vapeur d'eau, de composés aliphatiques et

aromatiques ainsi que de dio)..ryde et de monoxyde de carbone. Les concen

trations relatives en monoxyde (CO) et dioxyde (C02 ) de carbone dans

la fumée dépendent des conditions de pyrogénation

- une bonne aéra.tion du foyer ccmdui. t à une combustion complète

avr,c formation de CO
2

et de CO et à une densi té de fumée faible :

- une combustion avec peu dt air- conduit à la formatiol'l de

composés intermédiaires dont le degré d'oxydation est moindre.

La production de fumée est alors importante. Les consti mants

de la .fumée et leurs quantités relatives varient énormément selon les

condi tians de la combustion, qui engendrent des réactions dif.férentes

entre les cons ti tuants intermédi aires. V

Parmi les composés aliphatiques et aromatiques on a reconnu

différents hydrocarbures, des aldéhydes, des acides, des alcools. Les

phénols, qui représentent la partie dominante œs composés aromatiques

sont répûtés venir de la lignine. Etant donné leur importance, il est

commode d1utiliser les phénols qui peu:vent @tre simples ou polycycliques

selon la température de combustion, comme mesure de l'intensité du fumage.

En plus des fractions acides, phénoliques, carbonyles et alcooliques

responsables de l'a:r8me de la .flJJllée a été décelée dans là fumée une série

d'hydrocarbures polycycliques comprenant jusqu'à 200 composés dif'.férents.

Parmi ceux-ci le 3 - 4 BenZOp)Tène est connu pour ses propriétés cancé

rigènes. Des expériences récentes ( 16 ) montrent que le fumage à chaud



du poisson en:traine une conta'TIination en 3 4 Benzopyrène qui est

8 à 9 fois plus élevée que celle du fumage à froid. Par ailleurs la

contamination propre au poisson est 5 .fois plus élevée que celle des

p:rodui ts de la viande. Ceci serait dU au fai t que la surface fumée par

uni té de masse qui est généralement plus grande dans le poisson que dans

les viandes; de plus la durée et surtout la température de fDlTtage sont

diff'éren1:es de celles appliquées dans 11 industrie de la viande.

Quel que soit le bois utilisé, il.faut veiller à ce que le

foyer de combustion soit bien aéré de .façon à obtenir une fumée claire.

TILGNER(36,37)en opérant sur neuf espèces de bois différents dans

des conditions identiques montre que si le bois est trop humide, la fU.illée

produi te renferme trop diacides et devient impropre au fumage : la

proportion dteaudans les copeaux doit être comprise entre 16,8 et 20 %.
Il ressort que les teneurs en acides carbo>"'Y1iques 1 en. aldéhydes, en

cétones, en alcools et en phénols sont dues à des f'luctuations dans le

mode d'obtention de la .fumée ainsi qu'à des variations dans l'apport des

copeaux plus qu 1 à la diversi té des essences. Le choix des industriels

françai.s du f'ui!lage s'est porté sur du chêne ou du hêtre.

La furnée de bois est UYI. aérosol constitué de deux phases

distinctes :

- une phase liquide dispersée contenant les gouttelettes de

goudron

- une phase gazeuse dispersante formée par la vapeur.

Les constituants se répartissent entre les deux phases en

fonction de leur point d'ébullition et de le.u.r solubilité, suiVant la

loi de NERNST. Pour une température donnée, l'équilibre est atteint soit

par dilution de la fumée dans llair, soit par exclusion de certains

composants de la fumée de la phase vapeur. Lors dtQ~e élévation de

température, la phase liquide libère au pro.f:'i t de la phase vapeUJ:", ses

composants les plus volatils et joue par conséquent le rêne de réservoir

de produits empyreumatiques.

Le système de répartition entre les phases liquides et gazeuses

peut être expliqué de la façon suivante. Quand le bois brüle, le nombre

des produits de dégradation formés est considérable. A température élevée

la quasi totalité des constituants est à ltétat gazeux. Si la .fumée

est refroidie par mélange avec l'air, les produits les moins volatils se



condensent et forment une phase liquide dans laquelle se dissolvent

les produits les plus volatils.

Les substances chimiques qui s'évaporent le plus facilement

et qui sont absorbées par le passon pendant le f~unage se trouvent princi

palement dans les vapeurs. Elles suffisent à assurer le flunage (10 ).

Dans un tel système gaz-liquide! la surface de contact de la

phase de" di.spersion étant infiniment grande par rapport à son volume,

il est permis de penser que l'équilibre est,6btenu inst~~tanément.

Cet équilibre varie en fonction de divers paramètres qui

interviennent différemment selon la méthode de fUlnage. Nous allons examiner

leuri:nfluence ci-après ..

Les différentes modalités de fumage.

Matériel.

Tous nos essais ont été faits dans un fumoir de marque CNe

DUFOUR analogue au matériel employé en charcuterie, alimenté par un

générateur de fum.ée utilisaJ'lt de la sciure de hêtre. (Sch. 1 p. 6).

Générateur de fumée.

La sciure, stockée dans un bac muni d'une griffe mélangeuse,

est distribuée sur une plaque chauffante au moyen d'un distributeur.

La fréquence de distribution qui varie suivant les besoins est programmée

à volonté. La conduite de la combustion se fait en deux temps : dans

un premier temps le générateur est mis en chauffage continu (position

"allumage préalable"). A cette période, de durée variable suivant les

lifsoins, succède un chauffage ré~lé (position "chauffage intermittent ll
).

La température du .foyer ne doit pas dépasser 400°C, tem.pératu-Y>e _à ~_._

laquelle apparaissent des langues de feu. Au-delà de grandes quarti tés

de CO2 se dégagent, à la place des vésicules de fumée attendues.

Cellule de fumage.

La fumée produite dans le générateur est dirigée vers la

cellule de fumage par un conduit de tale (pi: 167 mm) sur lequel est

ménagé un registre qui permet l' introdiction d'air. Les clapets d'arrivée

d'air frais et de fumée sont commandés par verrins pneumatiques (air

comprimé à 4 kg de pression), les clapets d'évacuation sont commandés

manuellement. L'une des évacuations est à tirage naturel, l'autre à

tirage forcé (13 mis pour 1 500 tours/mn et 26 mis pour 3 000 tours/mn).

L 'hygrométriè de l'enceinte est régulée par pulvérisation d'eau
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par l'intermédiaire d'une buse, type atomiseur,placée sur la paroi

latérale à la sortie de la gaine de ventilation. L'humidité est

répartie à peu près également dans la cellule par la circulation d'air.

Poisson utilisé.

La matière première a été presque toujours du lieu noir

(Pollachius Yir~.L.) de première qualité. Livré congelé au laboratoire

il a été décongelé à l'air à une température de +5°C dans les heures

précédant les essais. Le lieu noir décongelé est paré, salé en saumure

saturée pendant 15 minutes, rincé superficiellement puis égoutté pendant

15 minutes.

Fumage à chaud.

Dans tous les essais nous avons calculé le rendement de chacune

des phases de la préparation, salage, séchage, fumage. Nous avonS déter

miné la teneur en phénols totaux et entraînables à la vapeur d'eau car ce

sont des constituants caractéristiques de la fumée et faciles à doser.

La technique de dosage consiste à doser par colorimètrie du

produit qu'ils forment avec la 4-amino-antipyrine en milieu alcalin.

Nous avons tenté de distinguer les phénols entrant dans la

composition des fumées car les plus lourds sont répu.tés cancérogènes. Il

importe donc d'utiliser des techniques produisant une fumée dont les phénols 

lour ds soient peu abondants.

Pour tenter de distinguer les phénols entrant dans la composition

des fumées, nous avons employé la technique de la chromatographie sur

couche mince. Les plaques utilisées sont du type Merck Gel de Silice PF 254.

Les éluants varieront en fonction de migrations recherchées et des temps

d'élution (*), la révélation se fait grâce à l'acide sulfanilique diazoté,

réactif de PAULI utilisé pour l'identification des phénols et des amines

d'accouplement (cf. annexe 1).

(*) exemples déluants.

1)

1) (15).

acétique (90 -25 - 4) (24)

(5 - 4 - 1) (35)
13,5)

• Benzène-dioxane-acide

• Chloroforme-acétate d'éthyle-acide formique

• Acétate d'éthyle-méthanol-eau (100 - 16,5

• n.heptane - acide acétique (AGa - 20) (1)

• Chloroforme - acide acétique - eau (8 2-

• Méthanol - acétone - eau (3 ~ 1 - 1/6 1

·1·



Nous avons effectué des essais de fumage à 75°e, 95°0,
115°C tant8t à température uniforme, tantet en associant une phase

à 75°C à d'autres phases. Les essais visaient à conna~tre l'influence

de la température de fumage/du temps de Eumage, du degré d'humidité dans

le fumage à chaud.

R8Ie de la température. Tableau l p. 8.

A température donnée, la teneur en phénols totaux aussi bien

qu'en phénols entra~nables à la vapeur d'eau est proportionnelle au

temps de fumage dans l'intervalle de temps étudié (fig. 1 - 2 p. 9 & 10 ).

Pour obtenir l'évaporation superficielle souhaitée, la température de

75°C paratt optimale.

Pour une durée de fumage donnée, la quantité de phénols fixée

par une surface déterminée diminue quand la température augmente

(fig. 3 et 4 p. 11 & 12). En effet l'élévation de la température augmente

la tension de vapeur d'eau donc la déshydratation de la surface du

poisson, et par là réduit la capaci té d'absorption des constituants

solubles dans l'eaU que sont les phénols légers.

Ces résultats concordent avec ceux de FOSTER ( 9 ) qui font

apparaître que la quantité de phénols absorbée par la phase vapeur est

affectée par une augmentation de la température,entre 30°C et 80°C



..
T ... 75-0 . T = 75-0: T = 75-0: T =: 95-0 T = 95-0: T = 95-0:T = 115-0 :T ... 11S-C:T :::: 115-C T = 75°0: T = 75-C T :=; T5~·C.

1 h 30 1 h 30
1 h 30 2 h · 2h 30 1 h 30 2 h 2 h 30 . 1 h 30 2 h 2 h 30 1 h 30 :+T := 95-0 :+T ... 95'·C· .

3Q·mn 39 ltln

Poids 410 570 9 570 9 295 9 760 9 725 9 540 9 480 9 720 450 640 9 660 9
Poisson 9 · · 9 9cru · ·
Poids · · :

340 490 · 420 9 230 605 530 9 360 9 340 ·. 490 360 480 470Poisson fu'''1té 9 9 9 9 9 9 9 9 9

Perte en eau
17 21 26,3 22 19,6 26,9 28 29 29,5 20 25 28

en % .. :

· ·· ·
Phénols totaux: 4,38 5,05 6 21: 3,65 4,37 5,67 2,77 4,42 4,35 3,03 3,65 4,19
mg /100 9

, :

Phénols entrai: ·
nables H

2
0

2,09 3,88 5,94: 1,73 2,30 2,46 1,72 2,06 2,11 1,36 1,09 2,59·

Tableau t. - Influence de la ternJ?érature et du temps de fumage en fumage à chaud sur la~erte en poids
et sur le dépôt des phénols.

co
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Par contre une élévation de température influe de façon

notable sur la masse totale de cons ti tuants présents dans la phase

particulaire.
Pourcentage de disparition quantitative
des phénols de la phase particulaire

60 _------------..,

40

20

o

(. Cf Fig...5..)

Fig. 6.- Influence de la température de la fumée sur la
concentration de la phase particulaire (POSTER).

Ces résultats concordent avec ceux de FOSTER, ce qui montre

que les phénols passent de la phase particulaire à la phase vapeur quanë

la température s'élève.

U.,. Cf Fig...5_)

40 50
Influence de la température de la fumée sur la
disparition des phénols de la phase particulaire.

10
Fig. 7.-

o

Pourcentage de la disparition qualitative
des phénols de la phase particulaire.

Densité de la fumée.

Après avoir mis en évidence le r61e primordial de la phase

gazeuse, dans le fumage à chaud, FOSTER et ses collaborateurs ont

analysé l'effet d'une diminution du débit de la fumée sur la concenmti{

qualitative et qu~~titative des constituants de la fumée.
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La figure 8 représente la relation existante entre la di.1UtÎ.DYl

de "2.a f'vltlée et ·;"a Ql;li3.1lti té de phéno}.s 3.bsCJrbées par U'le surface cl leau

placée dans le fu'noir.

Pourcentage de phénols déposés.

100%
Concentration relative de la fumee

50o

100-----------.-~

~ .
Fig-8_ Influence de 1a densite de \a fumee sur le

, 1

depot des phenols en milieu aqueux (F'OSTER)

Eni'in la concentration des différents phénols de la phase

particulaire varie en fonctioè'l de la densi té de la phase particulaire.

Pourcentage de phénols •

•

oL----=~==~=~~. 0
100 0 .

Concentration relative de la fumee

• •
fi9_9_lnfluence de la den site de. la fumae sur la

concentration en phénolsde la phase parti cull1i re (FOSTER)



Il ressort de cette étude que la concentration des constituants

absorbés par lreau est proportionnelle à la concentration de ces

constituants présents dans la phase vapeur. Le fumage proprement dit

peut se faire par la seule intervention de la phase vape1.lr (10 ).

Durée de fumage.

L'importance du temps de .ftunage est mis en évidence par

l rexpérience suivante. Des lieux noirs ont été .fumés pendant trois

durées différentes. Les phénols ont été extraits par l'alcool à chaud

puis la solution a été chromatographiée sur gel de silice MERCK pp 254

en utilisantcormne éluant un mélange benzène - dioxane - acide acétique
V

(80 - 25 • 4 jV).

0 0 0
:> ~J 0 ,) 0

0 0 , •0 0
0 0 0 0 0 0

0 0 0 li" " • •
0 0 0 0 G 0

Ci
0 •
D " , ft, 0 .:>

1 1 a 1 ,
~ i ,

(1} (2 ) (3), (1) (2) <3i (t) (2) (:})

(1) 9SOC- SOmi"

(2) gsOc- 120min

<3) 95°C _ 150 min
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Après révélation par le réactif de PAULI, il apparaît que

les phénols les plus solubles dans le benzène, c1est à dire qui migrent

le plus loin sont en qua:n.ti té sensiblement équivalente dans les trois

.cas. Par COï)tre la tache de Pl" nul constituée par les phénols les plus

lourds est plus importante pour un .fwnage à 75°C. Après des temps de

fumage variables à -température constante r les phénols fixés et extractibles

à l T éthanol à chaud Sont dans le POiSSC):t11 à U"le coneen tration très inf'é-

rieure à ceux ajsorbés par la surJ'aee humide.

0 0 0 0
e 0 0

El
0...,_.)....
",,,,,il

0 0 0 0
0 0

0 li) .. ~--
(\) (2 ) ( 3) (tH

(1}Phénolsextraits de ta feuiUe de papÎp,r hum idihée, fumée100min

(2 )Phénols extraits du poisson fumé à 7SoC pendant

(3)Phénols extraits du poisson fumé à 15°C pendant

(4)Phënots extraits du poisson fumé à 15°C pendant

90 min

120min

150 min
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Lorsque la fumée issue du générateur est mélangée à l'air à

même température, la concentration des produits présents dans la phase

vapeur décrott proportionnellement à la dilution .. Mais si la température

de l'air est plus basse que celle de la fumée, cette concentration décro!t

différemment selon la température d'ébullition et la solubilité des consti

tuants dans la phase particulaire. Tant que la température est nettement

supérieure au point d'ébullition, la concentration des produits diminue

suivant une fonction linéaire : il y a simplement dilution. Lorsque la

température approche celle du point d'ébullition du produit considéré celui,-ci

tend à passer dans la phase particulaire par dissolution ou condensation

la variation de concentration dans la phase vapeur par rapport au volume

d'air introduit n'est donc plus linéaire. L'introduction d'air provoque donc

une redistribution des constituants de la fumée entre la pt~ase vapeur et

l'aérosol .. Ce partage dépend non seulement du volume d'air admis et de sa

température mais aussi de son humidité.

Influence de l'humidité.

Si nous introduisons dans le fumoir une surface humide, la

quantité de phénols qui s'y dépose est pratiquement proportionnelle à la

concentration relative de la phase vapeur.

cf. figure 10 p. 17bis

En pratique la surface humide du poisson se comporte exactement

comme une surface d'eau.

Humidité ambiante.

CHAN (2) a étudié la déposition des constituants de la fumée

sur le poisson, selon l'humidité relative de l'air.

cf. figure 11 po 17bis ..

·1·



17bis .

Figu.re 10 ..

Pourcentage de phenols deposes

50

50

Fig_10_lnfluence de la phase

,
vapeur de la fumee sur la

concentration de phénols

100%
Concentration relative de la phase vapeUr

Figure 11.

Concentrat ion en phénols %
"'9%

5

1

o 20 60

60% RH

n") 140
lemp"l (mtnutes)

Fig_11_lnflueace de l'humidite relative Sur l'absorption des
,

constituants de la fumee
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Il apparaî t qu 1 en atmosphère hVJrlide. les phénols sont peu

absorbés. Si les filets sont introdui ts trop froids dans le fvmoir, la

vapeur d'eau se condense, des gouttelettes se forment à la st1Xface et

tombent en entraînant les phénols déposés. Ceci ne se produit pas lorsque

la températUI'e des filets est plus éle'vée, maJ.s le fumage s! opère néan.moins

moins bien si llatnbi.al1ce est trop humide.

A chaque température de fumage et selon la nature de la surface

à fumer, 1.1 existe une valeur d'hurrLidité relative optimum (fig. 12 p. "18).

Ainsi, une texture où l'eau diffuse mal de l'intérieur

vers l'extériev.:r sèche en surface et fixe moins les constituants de

la fumée. C'est pourquoi :il est préférable de travailler à une tempéra

ture plus basse et dans une atmosphère d 'hv.midi té plus élevée lorsqu f on

fume tm po:sson avec sa peau.

,
00

, _ >il b T

40 60

5

.__Jw.....w~'W'"I. ..--

100 120'
Temps(minut'!s)

fig _12 _ h1fluence de la température sur t'absorption des

constituants de ta fumée par des filets de

maquereawqhumidité relative de 60% )

Coocantration en' Ii1enols

10 mg%

Une circulation régulière de l'air da,."1s le .four permet

d'obtenir ,me évaporation contrôlable. Dans u.1'l certain intervalle,

plus la vitesse de circulation de l'air est grande, plus les échanges

d'eau entre le poisson et l'air ambiant sont rapides. L'évaporation

à. la surface du poisson influ.e directement sur le dépôt de constituants

de la fumée (.fig. 13 p. 19).
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Cëncentraticn en phenol

mg%

4

3

2

1

~~-

Sans mouvement cl' ai r

Fig_13 _ Influence de la circulation d'air sur!'absorption

des constituants de la fumes ( RH=22% )

Humidité du poisson.

Les tissus du poisson exposés à liair se trouvent dans une

a'bnosphère dont la terH~ur en Vapeur' dt eau est nettement i:nféri.eure à.

celle qui serait en équilibre à la tempéra.tlA.re considérée avec l'eau

liquide qt:t!ils contiennent. Ils vont donc céder à l'air ambiant une

partie de cette eau sous forme de vapeur. Si le système est clos,

la pression de v.;;\.peur va aU9ment1é;,r

sat1).:rante pour la tE::mr'éI'at'Llre du monv2:nt.

'à atteindre la pression

Cette pression est d~autant plus grande que la température

est élevée. Soit [p) la pression maximum de la vapeur dl eau à la

températv.re l T) et (1=) la pression de la vapetll' d'eau existante

dans u.ne euce:L:n.te à la même te.mpérature (état hygrométrique).

Si tf) >(p] le poisson humide plongé dans cette atmosphère

sèche jusqu 1 à ce que [p) "" {PJ ,.
Si Cp] ;;;; Cp] le poisson ne sèche pas.

Si (1') ([1'] une partie de la vapeur d'eau présente das':1S

11 atmosphère se condense sur le poisson jusqu'à ce que

D'après ce qui précède on conçoit que l'état d'hydratation de

la surface du poisson g,oi.t déterminant pour la fixation de la fumée.

IJe r6Ie de lleau libre daYJ.s la capacité d'absorption des

consti tuants de la fumée et en par·ticulier des phénols a été mis en

évidence en f'u.mant dans des o;)nditions rigoureusement identiques du

poisson préalablement séché e"t du poisson non séché. Si le poisson est

séché, les phénols les plus volatils de la phase gazeuse se déposent



seulement jusqu' à s~tu.ration de la phase aqueuse ~ Celle··ci étant infime,

le prélèvement sU:.!' la .fumée est très f'aible: l'équilibre propre de la

fumée évolue dOl'lC très peUe

Si le poisson est htlmide f les phénols se dissolvent dans l'eau

libre présente à la surface jUSC{1l' à saturation par rapport à leur

pression partielle dans la fumée e Le prélèvf=rne.:nt dans la fumée est

alors relativemerlt impol"tant e't suscite l'établissement d'un nouvel

équilibre entre la phase gazeuse de la fumée et la l'hase vésiculaire.

Celle-ci cède des phénols volatils à la pha?,é gazeuse" La. .fumée est

en .fait un aérosol au sein duquel l'équilibre de chaque consti tuant

entre la phase gazeuse et la phase particulaire est remis en cause à

tout moment par la présence de lamas€: liquide présente sur le poisson (2).

L'évaluation quantitative de la concentration de phénols

déposée lors du fumage a été réalisée de deux façons difgérentes :

- Essais d t évaluation de la concentration des phénols présents

sur une feuille de papier soumise au f'umage~

NOUE avons tenté de mettre en évidence 11 influence de

l'humidité de la surface captante. sur la quartité et la nature des

phéno ls fixés. Pou.r recuei 11ir les consti tuants de la .fumée 1 nous avons

11tilisé des ,feu.il1es cie papier h11.1"nidif'iées :

- une série de feuilles ét:i'.lnt hl1.midi.f:iée par absorption cl 'eau;

- u,ne seconde série de fel.ùlles éta;nt humidifiée à la fois

par absorption puis pat' vaporisations répétées.

Des feuilles de papier filtre ont été suspendues à une barre

da manière à affleurer la "m.rface de l'eau contenue dans une boite.

La boi te était fermée par un couvercle où était ménagée une fente au

travers de laquelle passaient les feuilles de papier ..

--------_....~

f ,.
_ ..... Papier fi Itre

. ration œ ,'aillant



21.

Le couvercle Ci pour but d 1 isoler la :r-éserve d'eau de la fumée

de manière à placer la feuille émergerlte da'1.'> des conditions comparables

à celles d'lm poisson da'15 lefu~oir.

Après deux heures de fumage à 75°0 les .feuilles ont été

découpées en mor-ceaux et agitées dan.s de 1 îacétone.La solution .filtrée,

çoncentrée a été soumise à une chromatographie sur couche mince de

Gel de Silice PF' 254. Après 90 mn d'élution par un mélange de Benzène

(62 cc) + acide acétiqu.e (36 cc) + eau (1,5 cc) le front a migré de

10 cm environ. La plaque a été séchée à l'étuve ('r "" 8aoe) pendant

60 mn puis réVélée avec le réact:L.r de PAULI (annel/(e 1) ..

Le chromatoSrraJY1me montre que le nombre et la quanti té des

phénols détenus sont plus grands sur le papier humidifié et vaporisé

que sur le papier qui a été seulement hWlîidifié.

"o

o
6
o
a
o

(1 )

o
(1) Papier homidifi~

(2) papier non humidifié

Nous n -avons pas réœsi. à isoler les dif'férents phénols

présents dans la f'umée, malgré des essais répétés avec des 9.Xpports

et des éluants variés.

- Essais sur du poisson.

Après avoir étudié sur le lieu noir la variation de la

concentration des phénols en f"onctian de la température et du temps

de fumage il était intéressant de connattre la péné1ration des phénols

dans l'épaisseur du produit fini ..
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TUCKER (38 ) a montré que les phénols restaient surtout en

surface,

LINTON ( 18 ) à la m€!me époque a montré, en découpant des

tranches dans l'épaisseur du poisson, que la plus grande partie des

phénols est concentrée dans une couche de 5 mm d1épaisseur.(tabl. II)

Epaisseur mm

mg phénol / 100g:

o à 2

23 ..

2 à 4

14

4 à 6

11

6 à 8

7

8 à 10

3

Tableau II. - Variation de la concentration de Ehénols en fonction de l'épaisseur.

Nous avons étudié la pénétration des phénols dans le

poisson selon qu'il est dépouillé ou non"

Des filets de lieu noir ont été salés en saumure satu:rée

pendant 15 mn, rincés puis 'égouttés. Ils ont ensuite été disposés dans

des boites de conserve de manière à exposer seulement une face à la

fumée. Le .fond de la boite était perforé afirl de permettre l'écoulement

de l'eau d'exsudation.

Un .filet a été disposé dans la boite avec la peau en sur.face,

un second placé de la même manière mais après enlèvement de la peau.

Si on se contente de retourner le filet en laissan,t la peau au fond

de la boite, l'eau s€Limine mal comme l'indique la perte de poids négligea

ble pen.dant le .fumage. Pour découper leS tranches de poisson fumé le

poisson a été légèrement congelé, puis scié à l'aide d'une scie

réglable. Chaque couche avait 5 mm d' épaisseur. L'expérience a été

répétée à deux températures de fumage : 75°C et 95°C pour trois durées

différentes: 90, 120 et 150 minutes (tableau~ III et IV p. 23 et 24).



Temps 90 mn Temps 90 mn Temps 120 fin Temps 120 mn Temps 130 mn Temps 130 lm

cSté chair (CH) côté peau (p) CH p CH P

:

Poids poisson salé 230 250 240 240 230 250

Poids poisson fumé 200 225 205 210 190 210

Perte en eau % 15,8 11,9 17,5 15 22 19

Tranche 1 :Phénols 2,4 1,8 2,76 2,1 3,06 2,5: totaux

a à 5 mm :Phénols
0,9 0,6 1,2 0,78 1,60:entrainables 0,9

Tranche 2 :Totaux 0,8 0,9 1,02 1,10 1,20 0,94

5 à 10 mm :entrainables 0,42 0,1 0,5 0,1 0,65 0,03

Tranche 3 :Totaux 0,22 0,3 0,5 0,3 .. 0,6 0,3.
îO à 15 mm :entrainable;: 0,05 0,03 0,03 / 0,05 /

Tableau 111- Teneurs en phénols (exprimées en mg pour 100 g) dans la chair de poisson selon la distance
par rapport à la surface exposée à· la fumée pour une température de fumage de 75-C.

f\)

w
•



Temps 90 mn

CH

Temps 90 m.n

p

Temps 120 mn

CH

Temps 120 mn

p

Temps 130 mn

CH

Temps 130 Inn

P

Tableau I~ _ Teneurs en phénols (exprimées en mg pour 100g) dans la chair de Eoisson selon la distance
par ra12p?rt à la surface exposée à la fumée pour une température de fumage de 95"C.

1\)
.p..
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Concentration en phenols

mg%
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fig_14 _Variation de la concentration de phénOls en fonction de t'E~paisseur
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Sur du lieu noir sans peau pour trois temps de mage a temperature

constante de 150
C_ Ph~ools entrainables à la vapeur d'eau
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Concentration en phénols

mg%
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f
Concentration en phe nols

mg%
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F;g_16_ Teneur en phénols extractibles il la vapeur d'eau

en fonction de l'épaisseur dans du lieu noir avec peau

fumé à 75°C pendant des temps variables
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Concentration en phenols

mg%

2

1

o

....
.....

2,5 5

....

10 1~5 Epaisseur mm
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En conclusion les d.ifférents composants de la combustion du

bois sont répartis entre une phase particulaire et une phase vapeur

continuellement en équilibre. Une dilution de la fumée, une variation

de la température, ainsi que le dépôt des constituants de la fumée sur

le poissant provoquent une modification de cet équilibre. La phase

particulaire, joue alors le rBle de réservoir en cédant une partie de

ses constituants à la phase vapeur.

Dans le fumage à chaud, la quanti té de phénols absorbée par

une surface humide est directement proportib~~elle à la concentration de

phénols présents dans la phase vapeur.

Dans les diverses candi tiens de fumage étudiées, la fixation

des produits résultant de la combustion du bois est maximale à la

tempéra:ture de 75°C pour une humidité relative de 60 %

Le fumage à chaUd du saumon est très peu employé dans nos

régions d'une part parce que la clientèle n'est pas habituée à ce produit

et d'autre pa rt du fait de la durée de conservation qui est seulement

de qUelques jours, ce qui est inSuffisant pour le commercialiser à

distance du lieu de préparation.

Nous avons néanmoins fait quelques essais. Le saumon est salé

rincé, égoutté, comme il est dit dans la 2ème partie, puis disposé à

plat dans la cellule de fumage .. Il subit successivement un fumage de

2 heures à 110·0 puis un second à 60·C pendant 2 heures également. En

fin de fumage, une élévation sensible de la température provoque une

apparition superficielle d'huile ..

Un tel traitement conduit à une perte de poids de l'ordre de

40 à 50 %, ce qui augmente d'autant le prix de vente. Le produit fini

est cuit ; il est très différent du saumon classique fumé à froid mais

est cependant apprécié.

Autres techniques de fWllage.

La technique de fumage la pJ,u.s usitée tout au moins en France

est celle du fumage à .froid. Elle diffère du fumage à chaud surtout

par la température des fumées qui est maintenue approximativement à

22°C, de telle sorte que le poisson fumé n'est pas cuit, contrairement
àce qui a lieu dans le fumage à chaud. La quantité et le type de phénols

absorbés par les filets de poisson sont évidemment différents de ceux

fixés dans le fumage à chaud. La méthode classique de fumage à froid est

exposée ci-après en prenant pour exemple le fumage du saumon.
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• Fumage paJ.'procédé électrostatique"

Ge procédé très peu utilisé en Europe de 1. tOuest notamment en

France permet de .fumer en quelques secondes ce qui à première Vll.e salJlb1.e

avantageux. Le principe est simple : les particules de la fumée chargées

positivement à l'aide diun écran positif, sont attirés par le poisson

préalablement cha:rgé négativement au moyen de plaques support négatives.

La différence de potentiel l'Jécessa.ire palU' cette méthode est de l'ordre

de 15 à20 000 volts. Le temps de IIftuna.ge" t;:st très réduit mais poux

. garantir une borme conservation du produit il faut le sécher comme dans

U11 fu:'nage classique"

En réalité~ le poisson f1)Jllé par voie électrostatique, a

l'aspect du poisson fumé par des méthodes usuelles, mais son gont de

t ume s 1avère souven t trop f aible. Cer tains praticiens es timen t que le

poisson fumé électrostatiquement nIa pas de saveur "fumé" suffisamment

spécifique •

• F~~age par fwnersion.

Cette méthode consiste 21. ·tremper le poisson dan.s lL"le solution

contenant des extraits de la fumée. L'extrait de fumée est préparé

en éliminant d'1-tne part les constituants les plus volatils de la fumée

d'autre part ceux dont le point d i ébullition est le plus élevé. Parmi

ceux-ci se trouvent le 3 - 4 benzopyrène (16), réputé cancérogène.

Cette technique simple est apparemment séduisante mais comme

la précédE'.Jl te elle exige ct! être complétée par lJn séchage. Les concentrés

de fumés sont employés de diEféreltes manières par exemple par n~bulation

de la solution à différents stades du séchage, ou même par mélange avec

le sel avant salagee

Si ces différentes techniques sélectives permettent de :réduire

,la quantité de 3 - 4 benzopyrè~e contenue dans la fumée, elles

1'1 i assurent pas par elle-m&le la conservation du produit .fini .. Elles

éliminent certaines substances utiles à la conservation et donnent un

produit ayant des propriétés ~lstatives quelque peu dJ~~érentes de celles

obtenues par les procédés classiques.



33.

II. Fumage à froid. Application au saumon.

Le fumage à froid est ,le plus communément employé en France depuis

fol:'t longtemps .. 11 donne un produit dont la durée de conservation est

habituellement plus longue que celle du poisson fumé à chaud, ce qui

facilite la distribution dans le commerce à plus grande distance. Vu

l'importance prise ces dernières années par le fumage à froid du saumon

nouS le prendrons comme exemple.

Le saumon fumé est devenu un produit de luxe du fai t de la dispa

rition progressive du saumon de liAtlantique (Salmo. salar Linné) dans

la plupart des rivières d'Europe. Cependant la maitrise des techniques de

congélation du poisson, de Sa conservation et de son transport? ont permis

de développer une nouvelle industrie à partir des saumons du Pacif'ique.

(OncorhynChus) en vue d'approvisionner le marché à la fois vaste et raffin~

d'Europe. Il existe 6 espèces de saumons dans le Pacif'ique (tableau IV p. 3JY.
Actuellement la p@che annuelle s'élève à environ 400 000 tonnes la presque

totalité étant originaire des cours d'eau de l'URSS et de l'Atlantique du

Nord. Ces prises sont partagées entre l'URSS? le Canada, les Etats Unis et

le Japon (tableau V p. 35).

Parmi les eaumons du Pacifique? (Oncorhynchus) les principales

espèces pêchées sont réparties de la façon suivante: (cf. correspondance

des noms voir annexe) •

• Le Saumon nerka (OncorhynchuS nerka) est présent de part et

d'autres des !les Aléoutiennes, dans le Pacifiqua;, comme en mer de Behring

entre 50· et 60° de latitude nord ~

.. Le Saumon rose CgncoI!hynchUS gorbuscha) est surtout abondant

dans le Pacifique! l'Océan Arctique, dans les mers de Behring, d'Okhotsk

et du Japon •

• Le Saumon keta (Oncorhynchus keta) autour du 50ème parallèle

.. Le Saumon argenté (Oncorhynchus kisutch) entre 50 et 55° de

latitude nord i

.. Le Saumon japonais (Oncorhynchus masou) se trouve uniquement dans

les eaux asiatiques ï

.. Le Saumon royal (Oncol:'hynchus tshawytscha) se rencontre dans

l'Océan Pacifique (rarement dans l'Océan Arctique) et dans les mers de

Behring, d'Okhotsk et du Japon ..

Les migrations marines du Saumon argenté ont fai t l'objet de diverses

recherches dont celles de MILNE en 1957 (19) .La distribution des dif'férentes

espèces du Pacifique a été précisée notamment par la campagne du navire

"GEORGES B KELEZ II en 1964.

..1.



34.

1'industrie du Saumon en France traite environ 12 000 T de

poisson par an. Pour l'année 1977 t les provenances sont les suivantes

- 697 T de saumon frais de l'Atlantique;

537 T de saumon surgelé de l'Atlantique

10 824 'r de saumon surgelé du Pacifique

186 T de saumon fumé.

cependant cette répartition peut être l'objet prochainement

de modifications du :fait de l'apparition en importantes quantités de

saumon d'élevage en provenance notamment de Norvège.

L'industrie du fumage en utilise environ 8 000 T. Les ateliers

au nombre d'une vingtaine (dont 5 représentant 90 %du marché) travaillent

surtout en période de fêtes (40 %du chiffre d'affaires).

Noms scientifiques Appellation française Synonymie anglo saxonne

OncorhY!lchus tshawytscha Saumon royal King, ; Spring-salmon Chinook
(Walbaum) Quinat.

Oncorhynchus kéta (Walbaum) Saumon kéta Chum 'Kêta ; Bright Salmon

Oncorhypchus kisv.tch (Walbaum) Saumon argenté Coho ; Silver Salmon ;
Silver Goho •..

Oncorhynchus gorbuschêl. (Walbaum): Saurnon rose Pink Salmon

OnÇQrhYnchusnerka (Walbaum,' Saumon rouge Sockeye ; Red Salmon

Oncorhynchus maSQJ6 (Brevoort) Saumon japonais Cherry ; Masu.

Tableau IV. - Saumons du Paçifique.



..
:0. gorbusch~ O. kéta o. m~sou O. nerka a •tshawytscta: o. kisutch Totaux

"pink" "Chum" "masu" "sockeye" "chinook" "cohon
. : Saumon rose : Saumon keta : S. japonais ; Saumon rouge: Saumon royal: ? ars:enté.

JAPON 50 000 T 60 000 T 4 000 T 9 400 T '1 200 T la 600 T 135 200 T

URSS 65 000 'I 6 000 T '1 700 T 2 200 T 2 200 T 77 100 T

ETATS UNIS 21 300 T 25 900 T 20 800 T 14 100 T 14 500 T 96 600 T

CANADA 12 900 T 31 900 'l' 21 200 'T' 7 400 T 10 800 T 84 200 T...

Totaux 149 200 T 123 800 T 4 000 T 53 100 T 24 900 "' 38 100 T 393 100 T.l.

(37 %) (31 %) (1 %) (13 %) (6 ,n (10 %)

Tableau V. - P@che en mer du Saumon du Pacifique en 1973.

w
V1
•
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et, pO'.U' ce faire, embauchent du personnel de façon temporaire. Cependant

de plus en plus l'industrialisation ainsi que l'automatisatton tendent

à suppla.....nter le caractère purement familial des ateliers primitifs.

Le Saumon argenté \ ou Coho représente plus de la moitié du

tonnage de saumon fumé. Sa couleur rouge orangée, ses qualités organo

leptiques le fort préférer aux autres espèces. Les saumons sockeye et

pink sont surtout destinés à la conserve.

Matière première.

Pour obtenir un saumon fumé de bonne qualite, il convient

que la chair soi t relativement grasse, 15 % de grdisse environ dans

le muscle. On sait que la teneur en graisse des saumons varie beaucoup

suivant la saisou : elle peut atteindre 20 %, notamment chez l'immature,

alors qu'elle tombe au-dessous de 1 %pendant le jeun qui pI'éc::ède la .fraie

ainsi que dans les s~naines qui suivent. De plus la graisse n'est pas

répartie de façon uniforme j fixée dl abord par le muscle, elle se trouve

en période d'engraissement maximum également sous la peau ainsi que dans

la cavité abdominale~

Décongélation.

En pratique l'industrie travaille le plus souvent, au moins en

FranceJavec du saumon congelé.

Le saumon congelé ,est d'ordinaire conditionné par 50 liv.res

dans des emballages de carton plus souvent que dans des caisses en bOlS.

Il est décongelé par aspersion à l'eau douce (eau de source ou de ville)

à une température de l'ordre de 10·C. Suivant leur taille, les saumons

sont ainsi aspergés pendant toute une nuit et même plus. Certains fumeurs

utilisent pour la décongélation une chambre froide réglée à + 5-C.

Parage.

Le saumon desti~é au fumage doit être d'une fraicheur

irréprochable.l.orsqu'il est entier, il est d'abord étèté , puis.
éviscéré. L'abdomen est gratté, lavé puis rincé abondamment à l'eau courani

de préférence glacée afin d'éliminer toute trace de sang qui noircirait

lors du fumage. L'eau glacée entraine les graisses tout en retardant

la détérioration du poisson (4).
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Mise en filet. (Schéma p. 38).

La mise en filet du saumon demande une technique difficile à

acquérir, alliant l'esthétique à l'économie. En effet le coup de couteau

qui va de la région antérieure à la queue doit être sOr afin de ne pas

détériorer la surface du filet, et pour être économique doit laisser le

moins de chair possible sur l'arête dorsale. Une fois le filet découpé,

les arêtes ventrales sont 6tées. Pendant l'opération de filetage la tempé

rature interne des poissons ne doit pas excéder 7·C.
Les filets ainsi obtenus sont appelés "planches" ou "bandes".

Salage.

Les sels marins utilisés pour le salage ont des compositions

assez voisines : à c6té du chlorure de sodium qui représente 85 à 89 %

ils contiennent 1 à 11 %d'eau, de sulfates, 0 à 2 %de chlorures de

calcium et magnésium et généralement moins de 0,2 %de minéraux insolubles.

Les sels de calcium et de magnésium, compétiteurs du chlorure de sodium

provoquent un durcissement des tissus qui s'oppose à la pénétration du sel.

Le chlorure de calcium dont la présence est exceptionnelle confère un goù.t

amer et indésirable. (34).

Les impuretés salines tendent à disparaître des sels du commerce

depuis que la majeure partie du. sel produit est absorbée par l'industrie

chimique pour produire le chlore.

Quelle que soit la technique utilisée, le salage provoque une

exsudation de l'eau extracellulaire aussi bien qu'intracellulaire.

Le salage a pour effet de rendre le milieu défavorable aux

microorganismes en raison de l'abaissement de la teneur en eau et de

l'augmentation de la teneur en sels. Seuls les germes halophiles peuvent

s 'y développer. Cependant les produits salés évoluent sous l.'effet des

transformations physiques, chimiques et bactériologiques qui se produisent

pendant la conservation.

./.
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Au cours du temps le saumon a été salé tant8t à. sec, tant6t

par saumurage. S'il est salé à. sec, il convientd"ent:ail1er la peal)' afin

de faciliter la pénétration d':.;. sel~ Cette pratique ancestrale avait aussi

ini tialement l'avantage de marquer le sarunon de façon personnelle pour

le reconna:'ttre ultériellrement.

La technique de salage varie suivant les pays et même les

ré~jions. Au cours des âges t il est arrivé que divers ingrédients soient

ajoutés au sel commun (mélasse, cassOJ:'made~ salpêtre et même du rhum) afin

d'obtenir plus de moelleux ou une conservation plus longue. Nous allons

étudier successlvementte-s-principales techniques de salage qui ont été

utilisées pour le salage du saw~on/ou qui le sont encore 0

Salage du saumon en saumure légère à l'ancie.y me.

Le salage du saumon en saum1...IT'e légère donne des produi ts de

meilleure qualité mais il est plus difficile à. réaliser car il nécessite

une chambre froide. Selon CUTTING, cette technique est plus intéressante

pour les industriels car la perte en poids est moindre. Le poisson étêté

et éviscéré est lavé puis rincé avec de l'eau refroidie par· la glace.

Le derni el' rinçage es t effectué dans une saurrn1re légère 1 elle-même refro idie

Les filets sont alors plongés d,ms une nouvelle saUJJn.:rre titrant 60 à

70 % au salinomètre (environ 15° - ·18"" Bar.mlé) et sont maintenus à O·C.

Après 2 à 4 heures suivant la taille ils sont mis à égoutter pendant une

vingtaine de minutes, puis ils sont salés dans une cuve avec de la

saumu.re forte, en prenant la précaution de frotter préalablement la chair

avec une poignée de sel. Ils sont déposés darlS illl tonneau en cou.ches

successives séparées les unes des autres par' une épaisseur de $;1. Le

tonneau plein est recouvert d.'une saumure concentrée, refroidie par de la

glace, puis il est entreposé pendant 2 semaines environ dans une chambre

froide réfrigérée à 3-C.

Le poisson salé est alors pr@t à être fumé. Il peut être

conservé encore un mois dans la même SaUl1lUre. En chan,geant la saumure,

la conservation peut difficilement dépasser 4 à 5 mois.

Salô.ge en saumure actuel.

Le saumon est immergé dans une saumure suivant des temps qui

varient en t'onction de la concentration de la solution et en fonction de

la taille du poisson. Cette méthode l()!1gu.e (24 heures minimum) conduit

à une perte en eau de constitution très faible t ce qui nécessite une
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période de séchage plus longue. Ces inconvénients rendent son emploi

impossible dans l'industrie.

Salage à sec : méthode ancienne ~

Anciennement, le poisson lavé et égoutté était .frotté au sel

.fin puis placé dans une. cuve ou un tOImeau dont le fond avait été préala

blement recouvert de sel. Les saLUnons y étaient placés t~he bêche, chair

au-dessus. Chaque couche de poissons étai t recotl-verte d'une mince couche

de sel et ainsi de suite jusqu'au remplissage complet du récipient, la

dernière couche de poissons étant disposée peau au-dessus et recouverte

d' 'U..1'le forte couche de sel.

Le récipient était aJors recouvert de planche.s sur lesquelles

étaient placés de gros poids. La pénétration du sel dans la chair entraine

une exsudation aqueuse massive de sorte que les poissons étaient rapi

dement subm.ergés par la saumure.

Il Y a quelques dizaines dtannées, le but du salage était de

conserver le saumon le plus longtemps possible dans les meilleures

conditioy.\s. A cette fin le poisson était salé pendant des temps re.lativement

longs : 12 heures pou.r U.ll filet de 500 à 700 g, 16 à 20 he1J.res

pour un filet de 1 400 à 1 800 g, 24 heUres pou!' un .filet d'environ 2. 300 g.

Le salage était jugé satisfaisant lorsque le filet était f'erme

et élastique sous une légère pression exercée dans sa pa:rtie la plus

épaisse. Ceci. entraîna.it une perte de poids de 9 à 10 %.. Après salage, les

filets étaient soigneusement lavés à l'eau froide, pui.s accrochés pour

l'égouttage. La concentration en sel de la saumure ainsi :formée devait

@,tre proche de 90 % de saturation. Il ['allait à cette époque environ 15 kg

de sel mi-fin pour saler convenablement 100 kg de filets. 8 1 ils ne pouvaient

pas @tI'e fumés imJuédiatement, les filets de saumon étaient quand même

dépotés, brossés ,rincés à la saumure et répaxtis en baril avec du sel

.frais.

Salage en sel sec: méthode actuelle. (schéma 2 p. 43)

L'avantage du salage en sel sec sur le salage en saumure,

est la rapidité de pénétration du sel au sein des tissus .. Celle-ci

slaccompagne d'tID.e exsudation plus rapide et plus import~lte. Il y a

quelques années t les saumons, sur les marchés d'Europe et dlAntérique

du Nord devaient leur durée de conservation à la concerltration de sel



qU:L atteignait jusqu'à 10 %..

Différentes sortes de sel sont util:Lsées dans l'industrie,

mais dans la majeure partie des ateliers la préfêrence va au sel fin quj.

se répartit de façon plus uniforme et qui se dissout plus vite que le

gros sel. Oertains saleurs préfèrent le sel fin sec au sel fin non

séché, le sec "roulanti1 miev.x dans la main.

A l fheure actuelle le sel est ajouté en quanti té juste su.ffisante:

pour obtenir le goÜ.t recherché. Celui-ci varie quelque peu d tUl:1 marché à

l'autre. L'addition de sel, la durée de salage et partant la durée de

conservation varient donc en conséquence.

Les l'bandes li préalablement scarifiées afin de permettre une

meilleure pénétration du sel, sont déposées côté peau sur un léger lit

de seL. Dans certains ateliers le poisson décongelé, entier est scarifié

puis salé sur sa partie externe avant même d'être mis èn filets ; par

la suite la techn.ique est identique à ce q\Ü suit. Le cÔté chair est alors

frotté puis recouvert de sel en prenant garde toutefois de ne pas surcha;ger

la partie caudale moins épaisse que le muscle antérieur .. Une variante

consiste à saler le :filet sUT' un plan incliné pour que la saumure s'écoule

lentement vers la queè~e :initialement non salée.

La durée de salage vax'ie en l:onction de l'épaisseur et du

poids du filet: de 2 h 30 il 15 h. Le chlorure de sodium et les sels

qui l'accompagnent diffusent en exerçant Sill" la paroi cellulaire une

pression proportionnelle à la concentration des ions qu 1ils sont suscep

tibles de fO-LU'nir et à la température absolue. De même l'eau du liquide

cellulaire tend à traverser la membrane en sens inverse jusqu'à ce que

l 'égali té des concentrations salines soit réalisée de part et dt autre.

En f'ai t la face extérieure de la membrane se trouve constamment

en présence d 'tme solution sursaturée de sel qui provoque UrJ.e exsudat:l.on

maximum de l'eau des tissus etentraine Wle perte de poids. DUEW et DYER

(5) (11) (27) ont pu montrer que tant que la concentration en NaCl

demeure voisine de 2 à 5 %,lt eau reste liée aux constituants protéiques

lorsqu'elle atteint 9 %la structure géliBée disparait. Lors de nos

expériences sur le saumon la perte moyerme en poids sur 64 échantillons

a été de 5 à 10 % selon le poids des filets. (Tableau VI p.43).

Quelle que soit la méthode de salage, les filets doivent être

rincés pour présenter une su~face parfaitement nette. Ils sont soit

aspergés à l'eau douce, soit tre.'1lpés en deux temps, d'abord dans Rn bac
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Lit de sel fin

Depot de sel cote chair, absence. sur la queue

~.·t,.,. .../

du plan de travail

SCh_2 _ Methode de salage à sec d'un filet

600 à 700 g 700 à 800 9

8,7

800 à 900 9

8

900 à 1 000 g: 1 000 9

..;:.._--------=---------.;;..-------_.::..--------=-------'---

Tableau VI.
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d'eau renouvelée régulièrement puis dans un bac à l'eau courante~ Le

lavage ou le trempage en eau claire ont aussi pour effet d'égaliser le

salage et de l'amener au degré voulu pour le goÜt.(schéma 3 p .. 45).

Baudruchage. (schéma 4 p. 46) ..

L'application de cette pellicule d'origine aniw.ale présente

plusieurs intérSts. Elle permet d'obtenir après fumage des bandes

présentant liie surface lisse car les myotomes lors du fumage ont tendano

à s'écarter surtout lorsque les bandes sont fumées pendues. Elle .facilitl

la découpe lorsque celle-ci est pratiquée à la main, notamment chez

les traiteurs qui préfèrent présenter des bandes entièressnon prétranchél

Enfin elle confère au produit fini une brillance attirante pour la

chair.

Dans certains ateliers la pOse du boyau est systématique, alor~

que certains emploient cet artifice uniquement pour les grandes pandes.

D'autres n'y voient aucun intér@t.

La peau de baudruche de boeuf est livrée par les boyaudiers,

salée et en f''ilts de poids variables suivant la provenance. La baudruche

est lavée plusieurs fois à l'eau claire ou dans un premier temps lavée

avec une eau légèrement javélisée, puis rincée.

Les méthodes de pose sont variables suivant les ateliers. La

baudruche est déposée c8té chair. A l'aide d'un couteau, l'ouvrier chasse

les bulles d'air et écrase légèrement les zones crevassées. Une découpe

large permet dans un dernier temps de recouvrir les bords de la bande

et de rabattre ce qui reste de la baudruche c8té peau.

Les filets ,des saumons de plus de 18 livres, classés dans les

catégories "18 Upil présentent U-YJ. renflement au niveau abdominal. Pour

éviter que le tranchage donne des tranches trop importantes, les bandes

une fois salées, rincées et baudruchées, sont pendues pendant plusieurs

heures (Sch.5 P.47) de manière à a.llongerle .:filet.

Séchage ..

Plusieurs méthodes de séchage peuvent être utilisées. Dans
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certains cas les saumons sont suspendus sur des tringles en vue d'un

séchage à l'air. Celui-ci est jugé suf.fisa'l1t lorsqu'une mince couche

desséchée se forme à la surface·. LI appréciation à force d 'habi tude est

tout autant tactile que visuelle. Pour parf'aire le séchage les filets

sont placés dans le fumoir une nuit à l'ava.'1ce pour mettre à profit le

courant d'air résultant du tirage de la cheminée. Etant donné les impé

ratifs de la production industrielle la plupart des .fumeurs utilisent,

à l'heure actuelle le séchage rapide dans la cellule de fumage.

Selon notre expérience la phase du séchage est primordiale pour

la qualité gustative du produit fini fumé. A titre indicatif' le séchage

des filets de lieu noir d'un kilograrnme environ demande de 2 H à 4 H à

22·C dans une enceinte ventilée ..

Anciennement les filets étaient suspendus dans le séchoir ou

dans le fumoir, mais ceci provoquait des déchirures musculaires. Il est

préférable de disposer les filets à plat c6té peau sur des grilles. D'ordi

naire la perte d'eau est plus importante au séchage (5 à 6 %) qu'au

fumage ( 2 %, 4 % ) à degTé de salage égal et rapport surface/poids

iden tiques (Tableau VII p. 49).

Fumage.

Le fwnage est la dernière phase du traitement. Il vise à commu

niquer une coloration brillle plus ou moins prononcée et à lui donner une

saveur spéciale plus ou moins intense suivant le goût de la clientèle ..

Cepend~~t l'essentiel est dtassul'er la conservation du produit gr~ce au

pouvoir antiseptique des composants de la fU.mée tout en lui corrervant

ses qualités gustatives.

Il n'existe pas de méthode bien définie pour la conduite du

f'wnage : la température ainsi que le temps d'exposition dépendent aussi

~ien du poisson et du màtériel utilisé que des qualités recherchées. Le

saumon peut être fumé soit à chaud (T. := 80· - 90·C) soit à froid (T- < 25~

Nous nous en tiendrons ici au fumage à froid puisque le fumage à chaud

puisque le fumage à chaud a été traité au chapitre correspondant.

Le f·~age à f'roid est pratiqué surtout en France, au Royaume

Uni,dans certaines régions d'Europe et en Amérique du Nord•

• Le fumoir est allumé au matin alors que le poisson y a séjourné

toute la nuit. Dans un premier temps, le feu est maintenu clair pendant
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une demi heure environ afin de compléter le séchage par l'action de l'air

tiède(To <28°C) en laissant le ventilateur ouvert en haut du fumoir pour

évacuer l'air humide. Ensuite le feu est recouvert de bois, la trappe

supérieure ainsi que les volets d'admission d'air à la base du fumoir

sont presque totalement fermés. L'opération se poursuit pendant 8 à 10 h

en règlant l'admission des fumées et l'humidité du fumoir. Si le poisson

"transpire ll en surface, le tirage est activé en ouvrant la trappe et les

portes mais en évitant toujours que la température s'élève au-dessus de

30·C. Ce fumage léger du saumon convient à un poisson destiné à être

consommé rapidement •

• Une autre méthode qui n'est plus gu.ère employée consiste à

porter le fumoir pendant 6 à 8 heures à 26-C après avoir laisser le poisson

sécher toute la nuit. Puis la température est portée successivement à

30-C pendant 20 minutes, à 32·C pendant 20 minutes et enfin à 38-C pendant

20 minutes. Cette élévation de température en fin de fumage provoque

une légère apparition d'huile à la surface du poisson, conférant au

produit fumé une~parence brillante agréable. De nos jours, l'emploi de

la baudruche rend cette technique inutile •

• L'analyse gustative du saumon fumé dans différentes conditions

nOUS a conduit à adopter un prograrrune de fumage type: à la suite de la

période de séchage (2 à 411 à 27°C). le poisson est fumé pendant 2 h à

2 h i dans les conditions suivantes

- fi-lets disposés à plat sur une grille,

- température de fumage de 22·C;

- humidité relative de 70 %.
- fumée obtenue à partir de copeaux de h@tre dans un générateur

de fumée ne dépassant pas 300°C.

Le fumage poursuivant la déshydratation provoque une perte de

,poids (tableau VIII p. 51).

Dans l'industrie la gamme des. méthodes tend à se restreindre. Si

l'on voit toujours du fumage tel qu'on le pratiquait il Y a50 ans, le

fumage se fait généralement à plat dans des cellules de .fumage alimentées

par un générateur. Certains fumeurs .fument encore les plus grosses

bandes. pendues, mais ceci provoque l'écoulement de graisse qui laisse

sur le poisson des marques indésirables. De plus en plus, même les

grosses bandes sont fumées à plat.
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..
: Poids des 600 à 700 9 700 à 800 9 800 à 900 9 900 à 1 000 g: 1 000 9

filets

Perte au 3,6 % 3,6 % 3,78 % 3,51 % · 3,16 %·fumage . · :. ·: ·: ·

Tableau VIII. Perte d'eau pendant le .fumage en fonction du poids des filets
nus non salés.

Le fumage ef.fectué, il convient pour certaines catêgories de...
bandes d'ôter les arêtes visibles qui sont gênantes lors du tranchage.

Il y a dix ans, le saumon fumé était vendu entier, enveloppé

dans des feuilles aluminium ou quelquefois dans desssachets plastiques sous

vide. Cependant l'importance croissance de la vente au détail a conduit les

fumeurs à présenter les bandes prétr~chées. Le saumon fumé, bien qu'étant

plus ferme qu'à l'état cru ne permet pas un découpage,en tranches,rapide et

présentable. Pour durcir les chairs et permettre ainsi un tranchage plus

pratique, les bandes de saumon à la sortie du fumoir sont mises dans un

compartiment froid à - 30°C.

A ce stade deux méthodes

- soit le .fumeur pratique une congélation super.f'icielleet

dirige aussit5t le saumon vers l'atelier de tranchage

- soit la congélation est totale et dans ce cas il est malheu
reusement courant de constater que le saumon congelé en vrac dans

des récipients de propreté douteuse et sans aucune protection, demeure

ainsi plusieurs semaines dans des locaux servant par ailleurs à l'entre

posage de la matière première nécessaire à l'atelier.

-J.
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Parage (schéma 6 p. 54)

Les bandes dont la température à coeur est de l'ordre de 2·C

subissent successivement un parage qui donne une forme régulière en

supprimant l'excès de baudruche ainsi que les morceaux de chair indési

rables. Puis la peau est enlevée au niveau caudale. La ba..'1de retournée,

côté chair en-dessous est alors débarrassée de la peau. Celle-ci servira

de support lors de la reconstitution suivant le tranchage.

Tranchage (schéma 7 p. 55)

Les méthodes utilisées pour le tranchage du saumon varient

suiVant les a~iers.

Au tranchage à la main, guère plus employé à cause du manque

de perso~nel qualifié etde la lenteur de la méthode, les fumeurs préfèrent

soit le tranchage au couteau électrique soit le tranchage utilisant une

machine dérivée de la trancheuse à jambon.

La bande partiellement congelée est donc dé.coupée par une

machine à couper le jambon dont l'angle d'attaque a été modifié. L'auto

matisation de ce stade serait bénéfique pour l'industriel corrune pour

le consommateur. En effet cette opération de tranchage emploie deux

personnes par poste. POlrrle consommateur une manipulation réduite se solde

rait par une contamination bactérienne moindre. La durée de conservation

serait ainsi améliorée

Reconstitution (schéma 7 p. 55)

La bande de saumon découpée en tranches est ensuite reconstituée.

Ce travail très délicat nécessite une habi tude difficile à acquérir.

Chaque tranche disposée sur la peau est séparée de la suivante par une

feuille de cellophane et ainsi de suite jusqu'à ]a rco.mstitlAtîon de la

bande. Le tratlcha]e de 1a:)ande clébutarJ t le plus souvent par la pa:r.tie

caudale, la reconsti tution se .fait da"1.s le sens inverse f Cl est à dire

des plus gra"1.des tra~ches vers les plus minces. Les feuilles de cellophane

sont légèrement plus grandes que les tranches de saumon ; ceci procure

à la bande conditionnée sous vide un aspect brillant et facilite la

séparation des différentes tranches lo+,s de la consommation.
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Conditionnement.

Le saumon reconstitué est placé surllil support en polystyrène,

de couleur blanche de préférence; il est introduit dans un emballage en

plastique transparent et thermosoudable, de forme rectangulaire dont

trois des quatre côtés sont déjà soudés. Le dernier côté est soudé après

avoir fait le vide.

Le sachet en plastique rendu étanche aux liquides et aux gaz

permet de· prolonger la durée de conservation du saumon fumé.

Etiquetage et pesage.

Cette opération entièrement automatique délivre une étiquette

sur laqu:=lle devrait être mentionnés le poids) le prix au kilogramme,

le prix de revient du paquet ainsi que la date limite de vente.

Stockage.

La plupart des petites entreprises travaillant de façon saison

nière établissent un stock de produi t fini afin de faire .t'ace à la

demande nota~ent en Pin d'année. Pour ce faire elles recongèlent les

bal1des de saumon conditionnées sous vide, à coev.I' en attendant leur

expédi tian.

Observations diverses.

Présentation du produit fini.

Outre la :,andeentière et la bande prétranchée rêconsti tuée,

les fumeurs présentent le sa:.m1on de façons diverses. On trouveœ plus

en plus dans le commerce des sachets IItraiteur" contenant quelques

tranches entières, voire même des tranches découpées aŒciseaux afin

d'obtenir un poids bien défini (alimentation des lignes aériennes, des

Chemins de fer •••• ). Une telle pratique qui nécessite des manipulations pJUS

nombreuses devrait faire l'objet d '"l.iIXle hygiène très rigoureuse afin

d'éviter toute contamination.

A titre de renseignement nous avons fait le compte des

manipulations que subit la tranche de saumon avant consommation.



• Filetage 2 (mise en filets + retrait des arêtes ventrales)

• Salage 2 (dép8t sur les grilles + dép8t de s~l)

• Rinçage 1 (action de rincer + dép8t sur égouttoir)

• Bauctruchage 2 (prise de lVégouttoir + Dép8t baudruche)

• Séchage fumage 2 (mise et retrait dans le fumoir)

• Retrait des arêtes restant 1

• Congélation 1

• Parage 2 (mise sur le plan de travail + épiautage)

• Tranchage 2 (àécoupe + récupération)

• Reconstitution 1 ou découpe aux ciseaux 4.

En tout la tranche de saumon aura été manipulée au minimum

16 fois.

Outre ces trop nombreuses manipulations il ne faut pas omettre

les sources de contamination importantes que représente l'étape de décon

gélation (nature de l'eau) du tranchage (difficulté pour nettoyer lès

trancheuses) et de la reconstitution.

Problèmes de parasitologie.

La plupart des fumeurs de saumon font état de la présence de

parasite de couleur blanche dans les saumons du Pacifique. Cette présence

décelable après décongélation touche environ de 0,5 à 2 %de la production.

Il est intéressant de noter que le parasite est présent uniquement dans

la partie antérieure chez le saumou ar~enté (Oo_kisùtCh) et plus particuliè

rement ceux dont le poids va de 6 à 9 livres.

Pour le consommateur, le saumon fumé, produit de luxe, est; un

produit de qualité. Cette relation qualité-prix pour être justifiée

nécessite une matière première de qualité irréprochable. D'autre part le

traitement subit par le saumon, qui a pour but de prolbnger la durée de

conservation tout en lui conférant les qualités gustatives recherchées par

la clientèle, doit être effectué dans des conditions d'hygiène très strictes.
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Le saumon Eillné prélevé dans les ateliers de fumage montre

que la conservation n'est pas toujoUJ:'s ce qu'elle devrait être. Cette

denrée vendue tout d'abord exclusivement dans les magasins spécialisés

fai t maintenant l'objet d'un com.merce actif dans les supermarchés. Pour

parer à une prolongation éventuelle du délai entre le furr.age et la

consommation, certains fumev.rs ont tenté dl ajouter du ni tri te de sodium

au sel ce qui devai t, selon eux, limit~r la croissa."lce bactérienne,

maintenir la colorabon de la chair et même faciliter le tranchage

ultérieur.

Cette addition n'est pas autorisée car les nitrites peuvent

former des nitrosamines qui sont cancérigènes. Il convient donc de

savoir si ces composés se forment effectivement dans le poisson dans

les COIldi tions habituelles de préparation et si l' addi tion de ni tri te

présente un avantage quelconque.

L'emploi du nitrite est autorisé en charcuterie pour faciliter

la conservation et améliorer la coloration rose des viandes sal~a~. Par

réduction le nitrite donne de l'oxyde d'azote NO qui se combine à la

myoglobine en formant de la nitrosohémoglobine beaucoup plus stable que

la myoglobine. En charcuterie le nitrite provient soit de la dégradation

bactérienne des nitrates ajoutés lors de la fabrication, soit d 'I,1U sel

ni tri té à raison de 0,6 %. La formation de ni trosamines par réduction des

nitrites avec les amines naturelles du poisson a été mise en évidence

par SEN. La diméthylnitrosamine (DMN) a été mise en évidence par chroma-

, tographie sur couche mince et par chromatographie en phase gazeuse ( 7 )

dans un poisson riche en amines et traité au sel nitrité.

Même si la présence de nitrosamines dans le poisson n'est pas

établie, leur synthèse à partir de précurseurs est possible in vivo

dans le milieu stomacal pendant la digestion: la nitrosation d'amines

alimentaires ou médicamenteuses est d'ailleurs favorisée par certains

groupements organiques présents dans le sel alimentaire (17) (8)(29)

(Thiocyanates, alcools, tanins). L'acide ascorbique ( 2r ), llascorbate

de soë.ium ( 8 ), ( 29), (25), inhibent en réaction. En 1964, ENDER (30 )



attribue à la DMN l' appari tion de lésions hépatiques chez les animaux

receVant une nourriture à base de farine de poisson conservée au nitrite

et contenant entre 80 et 100 ppm de nitrosamines.

Aussi nous est-il paru important de savoir :

• si les nitrites améliorent les qualités organoleptiques et

la conservation du saumon fumé ;

• s'ils forment des nitrosamines dans les conditions habituelles

de fabrication.

Matériel et méthodes.

Deux lots de saumon ont été préparés en vue du fumage à froid selon

la technique décrite antérieurement, mais l'un a été salé au sel ordinaire,

l'autre avec un sel contenant 0,6 %de nitrite de sodium. Les filets ainsi

préparés ont été mis dans des sachets en film plastique fermés sous vide.

Puis chaque lot a été subdivisé en deux et entreposé soit à + 2-C, soit

à + 15-C.

- lot A - salé au sel ordinaire - entreposé à + 2°C

- lot B salé au sel nitrité - entreposé à + 2°C

lot C - salé au sel ordinaire - entreposé à+ 15°C

- lot D - salé au sel nitrité - entreposé à + 15°C.

La teneur en phénol a été déterminée par colorimétrie du dérivé formé avec

la 4 aminoQntipyrine (cl. annexe). La teneur qui correspond an. gollt" de la

clientèle se situe aux environs de 1 mg/100 g. Elle évolue peu au cours

de la conservation (cl. annexe).

L'évolution des filets a été suivie chaque semaine pendant 8 semaines;

Les examens comportaient :

-un examen organoleptique ainsi que la mesure des teneurs en

eau, en sel, en phénol total, en nitrite;

le dosage du nitrite résiduel par la méthode à la sulianilamide

de GRIESS

- la recherche des nitrosamines par la méthode d'extraction de SEN

modifiée (23) suivie de la révélation selon PREUSMANN (26) ;

- la mesure de l'altération par dosage de l'azote volatil f des

produits de dégradation de l'A T P(20) et de l'histamine (22) ;

un examen bactériologiqu~ comprenant une numération de la flore

aérobie totale sur une gélose à lleau de mer incubée pendant une semaine à

la température de 20°C, la recherche des staphylocoques, des 'Vibrions et

des proteus.

La méthode de SEN et PANALAKS (31) (23),consiste en une extraction

en milieu alçalin des ni trosamines du broyat de poisson par du chlorure de

méthylène. Après élimination des amines non nitrosées par passage en

.1.
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milieu acide (pH 2,1) la mise en évidence des nitrosamines est rendue

possible en chromatographie sur couche mince (méthode de PREUSSMANN):

l'élution à l'aide d'v.n mélange (Benzème-Méthanol) suivie d'une pulvé

risation d 'txn mélange de diphénylamine et de chlorure de palladium permet
après irradiation par U V à ondes courtes de .faire appara1:tre les

nitrosamines sous forme de taches violettes.

Résultats et Discussion.

Rendemen t et teneur en sel.

Pendant la préparation, le filet perd 8 à 12 % de son po ids. La

perte est due essentiellement à la déshydratation résultant du salage.

Elle est d'autant plus .forte que les filets sont petits : plus le rapport

surface/pOids augmente, plus la perte de poids est importante.

La perte de poids est de l'ordre de celles trouvées habi tuel

lement (tableauVlIIp. 61 ,.fig. 20 p.62 lors de nos expériences.

Une perte supérieure à 10 %entraine une sècheresse du produit .fumé et

détériore ses qualités organoleptiques.

La teneur en chlorure de sodium évolue peu au cours de la

conservation (tableau VIII p. 61 , fig. 21 p. 63 ). Elle es t indépen-

dante de l'addition de nitrite.

Caractères organoleptiques.

Le consorrrnateur est habitué à trouver dans le saumon fumé une

certaine association de la texture, de la couleur et de la saveur. Aussi

avons nous recherché peYldant la durée de l'essai les modifications de

la texture et de la couleur ainsi que l'apparition et le développement

des saveurs anormales.

Nous n'avons noté aucune différence perceptible de la couleur

entre les échantillons traités et ceux non traités ni aucune évolution

au cours du temps.

Les détériorations de la texture et de la saveur ont été notées

avec le système de cotation suivant:

Intensité du défaut

absent
très léger

léger
net

prononcé
très prononcé

Tableau

+
+
++
+++
++++

Graphique

o
1
2
3
4
5

./.



~
Filets de Filets lFilets Filets Filets

en g 600 à d~de 800 de 900 de 1 000
700 à 800 à 900 à 1 000 à 1 100--

Perte moyenne en 9,48 ~:l 8,03 7,5 5,43
poids%après salage

Perte moyenne en
poids%après salage 3,62 4,03 3,78 3,51 3,16
fumage

Perte totale 12,71 12 f 30 11,40 10,79 8,4
en poids %

Eau % poids 65,98 70,66

J
73,70 67,02 68,26

numide (moyenne)

!
NaCl % poids 6,46 6,18 6,68 6,30 5,68
humide (moyenne)

Tableau VIII .- Perte à la fabrica-tion lors du fumage du saumon (en %)
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Fi9_20_ Perte en poids au cours des différents

stades du fumage en fonction du

poids du filet cuit



63.
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Pendant les deux premières se1l'.aines aucune anomal ie n'a été

relevée.

Avec le temps, on constate 1m amolissement de la texture, la

chair devient plus ou moins p~teuse, des saveurs amères et acides apparais

sent. Les défauts commencent à ~tre perceptibles à partir de la troisième

semaine i ils évoluent plus rapidement sur les échantillons conservés à

+ 15°C que sur ceux placés à + 2°C (tableau IX p. 65, fig. 22 et 23

p. 66 - 67).

L'inJ?lu.ence de la température d'entreposage est notable. Par

contre la présence de nitrite n'a auci..:..n effet bénéEique.

Il semble donc que le sau~on fumé puisse ~tre conservé en bon

état à + 15°C pendant deux semaines environ. Après un mois de ccnservation

les défauts deviennent nettement apparents dans les lots cor.servés à ... 15°C..

A notre avis, ils n'étaient plus commercialisables" Les écharltillons

gardés à + 2°0 atteignent le m~me stade au bout de six semaines.

Teneurs en nitrites et en nitrosamines.

La teneur en ni tri te résiduel diminue rapidement pendant les

3 premières samaines, dans les lots conservés à + 15°0 CCffiW.e dans ceux

conservés à + 2°0 (fig. 24 p.68 ) .. Le témoin est un saumon salé 4 heures au

sel nitrité, rincé et égoutté.

Ces résultats rejoignent ceux de B.D. EAKES obtenus sur le porc

salé gardé a deux températures de conservation (4°C - 29°0) (6) • La

teneur en nitrite diminue au cours du temps comme nous l'avions déjà noté

5urd'l;. hareng. (3)

Cependant la méthode \i.tili5ée est contestée par FROUIN~12) (13)qui

affirme au moins en ce qui concerne. les viandes ,"les méthodes normalisées

de dosage des nitrates et nitrites ne sont pas exactes. Le nitrite est

très probablement rédt;.it complètement et fixé sous .forme NO par de nombreux

composés avec lesquels les réactif's de dosage sont en compétition11.
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Les nitrosamines ont été recherchées par la méthode de SEN et

PANALAKS (31) (23). L'extraction suivie de la révélation par la méthode

de PREUSMANN (26) permet de mettre en évidence 5 rg denitrosamines pour

100 g de poisson.

La recherche systématique des nitrosamines dans chaque échantillon

traité au sel nitrité, ainsi que sur le témoin au temps zéro s'est révélée

négative.

Mesures de l'altération.

Nous avons suivi l'altération du produi t par quatre techniques :

la formation de bases azotées volatiles, celle de l'hypoxanthine, celle de

l'histamine, enfin par l'évolution de la flore bactérienne.

Bases azotées volatiles.

Les bases azotées volatiles ont été dosées par la méthode de CONWAY.

Les résultats sont exprimés en pourcentage d'azote total (fig. 24 p. 70).

La formation d'azote volatil dépend essentiellement de la température

d'entreposage: l'adjonction de nitrite n'a pas d'effet notable. Lorsque

la teneur en ABVT dépasse 0,5 %d'azote total, la détérioration des

caractères organoleptiques devient sensible.

Produits de dégradation de l'A T P (20).

- Principe de la mesure.

Lors de sa dégradation l'ATP donne successivement les produits

suiVants (P. 72) :

ATP ..... )ADP~ AMr~ IMP--7 Inosine --~) Hypoxanthine

Les premières étapes de cette dégradation sont très rapides.

·1·
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Tout l'A TP se trans20rme en quelques heures en A DP puis

en A M P et l M P. L'I M P va ensuite se trans20rmer plus lentement en

inosine (Ino) et hypoxanthine (Hx). La relation entre les tenèurs de Hx,

Ino, et l M P dépend de l'état d'altération. SAITO et ses collaborateurs

ont proposé d'exprimer la qualité du poisson 2rais par un 2acteur K égal

au rapport:

K =(- (INa + Hx) )\... 100
\( INa + Hx) + IHP

Le dénominateur restant à peu près constant, ce rapport croît

comme le numérateur, c'est à dire comme la teneur en Ino + Hx.
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Le dénominateur rest~lt à peu près constant, ce rapport croît

comme le numérateur, c'est-à-dire comme la teneur en Ino + Hx.

L'examen des courbes montre que la valeur de K au~nente plus

rapidement à + 15°C qu'à + 2°C, mais l'influence du nitrite peut être

considérée comme nulle (fig. 26 p. 74 ).

La valeur de K atteint son maximum entre 3 et 4 semaines à + 15°C

et 2 semaines plus tard à + 2°C, soit approximativement au moment où on

co~mence à percevoir la détérioration des caractères organoleptiques.

Avec cette technique de mesure de l'altération, la valeur limite à

considérer serait donc le maximl~ atteint et non tille valeur arbitrairement

choisie.

- 'h' . t . (2' )1., 15 amlne. \ 2

L'histamine provient de la décarboxylati.on de l'histidine par

voie bactérienne. Nous avions constaté antérieurement que des teneurs de

quelques mg pour 100 9 correspondaient à une détérioration nette des

caractères orgar'.Ol.eptiques (10.20). Aussi avons-nous recherché si ce

composé pouvai t se former dans nos conditions d'expérience. En travaillant

par chromatographie sur couche mince nous n'aVons pu mettre en évidence

aucune tâche spécifique de l'histarrline (sensibilité de la méthode de

0,5 mg/100 g)~ Ceci peut s'expliquer par les températures de conservation

choisies, qui sont trop basses pour pe!'mettre un développement abondant

de Proteus et par conséquent la formation d1histamine ..

Evolution de la flore bactérienne.*

Les produits fumés ont été examinés comparativement à un

témoin non fumé. Nous avons dénombré la flore bactérienne totale et

recherché la présence éventuelle de vibrions, de staphylocoques et

de proteus.

Le nombre de bactéries aérobies est très fa,ible au départ • Il

augmente nettement plus vite et atteint des valeurs plus élevées dans

les lots conservés à + 15°C que dans ceux entreposés à + 2°C (fig. 27

p. 75 ).

La recherche des vibrions, des staphylocoques et des proteus

s'est révélée négative dans tous les cas.

* Nous remercions M. CAMPELLO d'avpir assuré cette partie de notre travail.
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Le dénombrement de la flore anaérobie n'a pas été effectué,

un vide satisfaisant n'ayant pu être obtenu par suite d'un mauvais

fonctionnement de la machine employée pour sceller les sachets.

La présence de nitrite semble avoir un effet favorable,

cependant l'effet antibactérien du nitrite ne se traduit pas par une

amélioration des caractères organoleptiques.

Il convient de mentionner que la population microbienne est

moins nombreuse que celle rencontrée dans des Sal~ons préparés par

l'industrie, probablement parce que la contalJi.ination initiale est très

faible car de bonnes conditions d'hygiène sont plus faciles à obtenir

dans un laboratoire traitant de faibles quanti tés que dans une usine.

Les analyses chimiques et bactériologiques aussi bien que les

examens organoleptiques ne font apparaf.tre aucun avantage à l'emploi du

nitrite de sodium lors du salage à sec du saumon destiné à la fumaison.

L'obtention du produit fumé de qualité supérieure ne nécessite pas

1'utilisation de sel ni tri té. Les facteurs technologiques déterminants

sont le taux de salage qui doit etre modéré, un fumage correct et surtou

une température de conservation qui doit être maintenue au-dessous de 2°

Dans ces conditions le saumon fWllé, emballé sous vide se conserve parfai

tement pendant trois à quatre semaines. Le délai de trois semaines après

la fabricati~n devrait être retenu pour fixer la date limite de vente

de manière à laisser au conso~mateur un délai de quelques jours avant

consorrunatian.



En annexe, nous présentons les méthodes d'étude qualitative

et quantitative des produits suivants:

azote total et azote volatil

chlorures

eau

histamine

nitrite

nitrosamine

phénols

ainsi que l'étymologie, les noms vernaculaires et un décompte des

rayons principaux des nageoires anales••••
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Dosage de l'azote volatil total et de la triméthylamine

Extrai t du livre du COWAY consacré au

microdosage de l !azote ammoniacal.

édit.Crosby - Lockwood, 1947

Principe.

La méthode de microdi.ffusion de Conway consiste à doser les corps

volatils en les déplaçant par url réactif non volatil et en les absorbant

par une liqueur appropriée. Les S)lutions sont placées respectivement dans les

deux compartiments concentriques d'une capsule spécialement construite qui

est fermée hermétiquement par un couvercle rodé.

NI-I
3

libéré de la chambre extérieure par addi tian de base suivant

la méthode habituelle est absorbée da:ns un mélange dt ac. borique + indicatem'"

dans la chambre cl11trale (légèrement rougeatre). Le pH du mélange avant

absorption est à peu près 5,0. Pendant l'absorption de NH
3

, pH s'élève

jusqu 1 à 8 (la IIforce" du mélange est réglée pour qu'il ne puisse s'élever

au~-dessus)•

Après incubation, ti trage jusqu'à url rouge faible permanent aU

moyen d'acide titré. t~indjcateLU' '" rouge de méthyle + vert de bromocrésol

est un mélange plus cornmode que le rouge de méthyle + bleu de méthylène

préconisé par d'autres.

Ti trer par ac. N/50 en burettes de CO:rlway ou simplement en micro..;.

burette graduée en 1/50. Le virage est entre le vex't et le rouge pH = 5,0

à 5, 1 ~

Solution.

Acide borique - La concentration dépend un peu de la terleur svpposée

en NH
3

• Jusqu'à 300'( N ammoniacal 1 % suffit.

Pour 1 litre de réactif 10 9 d'acide borique le plus pur mis en

fiole d'1 litre + 200 ml d'alcool + 700 ml d'eau. Vac. borique se dissout,

ajouter 10 ml de l'indicateur mélangé (vertbromocrésol + rouge méthyle).

Mélanger. Amener à la couleur voulue dU rouge .faible, ce qui demande habituel

lement une faible addi tien acide. Compléter au trait.

Indicateur - Vert de bromocrésol 0.033 %+ rouge de méthyle 0.066 %

dans l'alcool. Se garde indéfiniment.

Acide ti tré - N/50 convient jusqu t à N ammoniacal = 300

Remarques.

Al' équilibre 99 % de 1.' ammoniaque est absorbé.

Quand l'absorption de :NH
3

est importante et le titrage prolongé, le
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virage disparai t un peu:", En laissant de côté quelqll.eS minutes le vrai

virage est mieux saisi un moment plus tard.

Erreur avec matériel habituel, erreur de pîpettage, etc. 0,5 %.
Erreurs dues aux sels - L'addition de sels dans la chambre externe

modifie la tension de ~113.K + accroit la tension de vapeur beaucoup plus que

Na+ en particulier à l'état de C0
3

K2 ou de métaborate.

L'ordre des tensions de Vapev.J:' croissante est Mg, Ca, Li, NH
4

, Na

K, I t H2, Cl, NÜ3, C204 , 503' F, C03"

Introdui.re au centre de cellule de Conway 1 ml de solution borique.

Dans la couronne extérieure, mettre 1 ml de défécàt trichloracétique (voir

document particulier).

Cas du dosage de l'azote volatil total.- Ajouter 1,5 ml eau, couvrir partiel

lement avec le couvercle graissé de façon à assurer ultérieurement l'étan

ché!.té de l'enceinte. Laisser couler rapidement 1 ml de solution saturée de

C0
3

K
2

• Fermer. Faire tourner ~ouce~ent la capsule pour assl~er le mélange des

réactifs. Incuber 1 h i à 40°C ou 2 h à 35°C.

Titrer par CIR 0,02 N avec tme burette divisée en 1/50 ml.,

Cas de dosage de la triméthylamine.

Même technique que pour l'azote volatil total en remplaçant 0,5 ml

eau par 0,5 .formol neutralisé. Agiter en tournal1t la capsule de façon à ce

que : NH
3

et les amines primaires et secondaires soient bloquées avant

l' addi tion de C0
3
K2 •



Dosage des chlorures.

Principe ..

Le titrage automatique des ions chlore est effectué dans un

chlorimètre.

Les ions argent produits par un courant constant passant entre

deux électrodes d'argent se combinent avec les ions Cl- de l'échantillon

etl précipitent comme chlorure d'argent. Quand tous les Cl- ont été

précipité, des ions argent libres commencent à apparaître et la conduc-

tivité de la solution chanse.

Produits.

Tampon acide 10 ml ac .. nitrique RF

mettre sur

•

100 ml ac. acétique RF

Complétér à 1 litre avec H
2

0 ..

Gélatine: en solution à 2 % dans l'eau., se dissout à chaud.

Solution standard de NaCl à 200 mg/litre.

Matériel.

n bécher de 250 ml

n fioles de 200 ml

n + pipettes de 5 ml.

Technique •

- Extraction.

2 9 de chair homogénéisée sont broyés à l'ultra turrax avec

100 ml d'eau..

Rincer la tige avec H20 de faç.on à o"btenir 200 ml environ de

solution ( 200 --- 180 - 190) ..

Mettre à l'ébullition 10 mn.

Laisser refroidir quelques minutes et .t'il trer le tout sur laine

de verre.

Compléter à 200 ml en fiole jaugée.

- MesU!'e.faite sur 5 ml de la solution ou sur une dilution

appropriée.

25 ml de tampon acide dans le bêcher + 1 ml de gélatine (les

électrodes doivent ~tre bien propres) + 5 ml de sQlution standard ; abaiSSE

le bouton IIConditionnement" ..

Ajouter à nouveau 5 ml de solution standard

"Titrate" le chlorimètre doit indiquer 200 :t 1.

Faire des mesures .. A chaque changement de tamponreconditionner

et retitrer.

- Calcul.



- Calcul.

Sans dilution

si~est le nombre de mg Cl-/litre lus.sur l'appareil

la solution 9 % 9 =~48 x 0;;
1 000

4.
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Dosage d'azote total

Matériel.

Matras kjeldahl 300 cc

Appareil à distiller : générateur vapeur + ampoule + réfrigérant

+ allonge + bécher pyrex 400 cc

burette automatique 20 cc divisée en 1/20

agi tateur- magnétique.

Produi t.

acide sulfurique RP (d:= 1,83

catalyseur à broyer (sulfate de potasSi11m cristallisé RP 256 9
(sulfate mercurique RF 40 9
( sélénivm pur en poudre 8 9

Attendre 12 heures avant d'ouvrir le bol (irritation des

muqueuses nasales).

lessive de soude RP ( d= 1,33)

solution hyposulfite de sodium 40 %

ac. borique: 10 9 d'acide RP cristallisé + 200 ml alcool + 700rnl

eau + 10 ml ind:i.cateur (3,3 ml vert de bromocrésol

0,1 % + 6,6 ml rouge de méthyl à 0,1 % tous deux

dans l' alcool)

Ajuster pH 5, eaucQ.S. 1 000.

acide chlorhydrique 0,7143 N dont 1 ml ----- 10 mg N.

Prise d'essai.

Peser sur une feuille d'aluminium

- poisson frais ou en conserve (homogénéisé si couverture aqueuse)

- soupes et produits liquides assimilés

poisson salé, séché, semi-conserve, autolysat

farine de poisson

TeChnique.

·10 S

2 9

t 9

Introduire dans le matras prise d'essai + catalyseur (1 mesure

I~ 10 g) + 20 9 sa4H2 •

Chauf.fer sur la rampe en agi tant de temps à autre. Après évapo

ration de l'eau obturer le col par une boule de verre soufflé. Poursuivre

jusqu'à décoloration du liquide refroidi.

Brancher pour distillation. Neutraliser par 80 ml env. soude

(attention réaction brutale). Ajouter 5 ml hyposulfite. Ouvrir l'arrivée

de vapeur.

Titrer au .fur et à mesure par ClH jusqu'à retour stable à la



teinte rouge initiale de l'acide borique ..

6.



Macération pour dosage d· azote non protéique ou volatil

Matériel.

Broyeur turmix

Eprouvette 50 cc.

Produits.

Solution acide trichloracétique à 20 %.
1°) Poissons frais.

100 g de muscle dépouillé grossièrement haché, représentant

l'échantillon moyen + 50 ml ct -eau (0). Broyer aU turmix en passant succes

sivement les 3 vitesses pour obtenir une bouillie liquide. Ajouter 50 ml

sol. trichloracétique en s'arrangea.'1.t pour rincer complètement la paroi

du bol. Mélanger environ 1 fl4"l. FilUer sur filtre à plis ordinaires (D1).1'ieux

120).

2°) Poisson salé supposé à 55 % eau.

40 9 coupé en gros dés

+ 100 ml eau

+ 50 ml trichloracétique

)

~ suivre à (0)

)

3°) Poisson séché supposé à 40 % eau.

25 g grossièrement dilacéré

+ 100 ml eau

+ 50 ml sol. trichloracétique

)l suivre à (0)

)

4 0 ) Semi-conserve (cf. poisson salé). Additionner éventuellement d'une parti

aliquote de couverture"

5°) Farine de poisson.

10 9

+ 100 ml eau

+ 25 ml sol. trichloracétique

)

~ suivre

)
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Dosage d'eau ..

Par dessication à l'étuve (15 < eau % <100).

Matériel.

Capsules cylindriques fond plat -(ct:: 70) porcelaine ou nickel

Bain-marie, dessicateur 1 étuve ..

Technique.

Peser avec exactitude le poids approximatif indiqué pour chaque

produit dans une capsule tarée.

Sécher sur bain-marie bouill~~t puis à l'étuve 100 - 105 oC

pendant des temps variables suivant le type de produit :

- 10 9 de poisson frais, en conserve, en semi-conserve, salé, fumé, demi

sec: éparpillé au mieux sur tout le fond , séchage 2 h, étuve 4 h.

- 10 9 produit pateux, étendu d'eau après pesée pour faciliter l'étalement,

séchage jusqu'à avoir l'aspect d'une plaque sèche, étuve.

- 10 9 produits sirupeux (certains autolysats) étendus d'eau le cas échéant,

munis dès :La pesée d'un .filtre p1issé renversé pour faciliter l'évapo

ration: séchage jusqu'à aspect sec, étuve.

- poisson séché et autres produi. ts eau <40 % étuvage direct 3 h.

- 8 9 concentré de tomate dans une capsule (d ::::: 80) contenant 28 9 de

sable calciné et une baguette de verre 7 on - Homogé~ser. Etuve 4 h. Peser

une seule fois.

Après étuvage lai~ser refroidir dans un dessicateur, peser. Remettre à

l'étuvage jusqu'à ce que 2 pesées distantes cttune ~ heure diffèrent de

moins de 5 mg.

Par entrainement au xylène (eau <15 %) ..

Matériel.

Appareil Dean-Stark avec ballon 500 cc.

Produit.

far-ines de poisson : 25 9

huiles 100 9

Mettre dans le ballon avec 200 ml xylène. Chauffer à ébulltion

jusqu'à ce que toute trace d r eau ait disparu sur les parois du ré.frigérant.

(minimum 1 h de chauffage).
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Lire le volume d'eau condensée à 1/20 près.

Par mesure indirecte.

Cas des concentrés de tomate : déterminer l f indice de réfraction

fonction de la concentration en sucre baignan.t le résidu sec, donc du

% dteau.
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Dosage de l!histamine e

Principe.

L 'histamine est extraite par l'acide trichloracétique dilué.

Arrès séparation par chromatographie sur cOll.ehes minces, l'histamine

(R.F. : 0,85) est révélée sur la plaque .. La 1!1ectux'e ll des taches par

densi tométrie optique perrnet l,me mesure de la quantité d 'histamine déposée.

Matériel.

cf. défécat 'ICA, microseringue, plaque CCM, (l'1erck Ahnnine type E)

pulvérisateur f densi tomètre optique.

Produits

Acide TCA + produi ts pour la préparation du révélateur.

Réactif'

acide sulfanilique pl' aYlal.

- hydroxyde de potassium très pur pl' axial.en pastiLLes

-nitrite cP. sodil)J11 pr anal. en cylindriques

- acide chlorhydrique fLllYlémt r a.u moins 37 % (densité env. 1,19)

PI'. arlÛ.•

éthanol à 96 % (vol.)

éthanol (alcool éthylique) absolu PI'. alô.'iL

- éther diéthylique pI' zna.l.

- carbonate de sodium anhydre pl' anal.

Préparation du réactif

Darmstadt).

(cf .. révélateurs pour la CGH, E. Merck AG -

Acide sulfanilique diazoté, réactif de PaIlly pour l'identification

des phénols et des amines d'accouplements.

Préparation du sel diazo!que : dissou.dre 25 g dIacide stüf'anilique

.dans125 m.l de potasse caustique à 10 %. Laisser refr'oiciüpuis ajouter

100 ml de nitrite de sodium à 10 %. Introduire le mélaLge daxls un eV.tonnaiT'

de séparati.on .. Laisser couler goutte à goutte et en agitant dans un acide

chlorhydrique 1,19 et 20 ml dsu). La température du mélange doit rester

inférieure à SoC pendan.t toute la réaction. Fil trer par aspiration le sel

diazo!que sur un filtre de porcelaine. Laver successivE"Jrlent avec de l'eau

glacée, de l'alcool éthylique et de l'éther .. Sécher à l'air. COrlsel'vé
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dans un .flacon de verre brun et au réfrigérateur, le sel est stable

plusieurs mois. On préfère souvent employer le sel de bleu solide B, en

égard à l'instabilité du sel diazoîque.

Le réactif' est réputé instable mais sa conservation en flacon

opaque à + 3°e ne semble pas limitée.

Mode opératoire: (rlutiliser que des plaques parfaitement sèches).

1) Faire un déf'écat TCA

Gammes

2) Faire pour chaque échantillon un dépet de 25;Ul (nb de

dép6ts maximum : 5)

3) Laisser sécher la plaque au moins 2 heures à 60° - 7oo e.

4) Dans la cuve d'élution mélanger ETOH (80 ml) et NH
4

0H conc.

(20 ml).

5) Introduire la plaque dans la cuve. Re.fermer hermétiquement.

Attendre (environ 2 heures) que le front de solvant ait atteint la marque

des 10 cm.

6) Sortir la plaque. La mettre à sécher à 60°-70°C pendant au

moins 3 heures.

7) Préparer juste avaJ.t l'emploi la solution de réactif (0,1 9

de sel diazo!que dans 20 ml d'une solution aqueuse de carbonate de Na à

10 %.

8) Lire immédiatement au densitomètre optique par réf'lexio~.

9) Découper les pics obtenus, les peser.

Exemples - Conserves.

Préparer une sdution de chlorhydrate d'histamine dans l'eau.

Reprendre 8 ml; ajouter 92 ml 4 t eau + 50 ml d'acide triChlo

racétique à 20 %.
150 ml de cette solution contiennent 8,0 mg dthm, 2 HC".u (4,8 mg

dthm) et correspond à une conserve à 8 mg/50 de chair soit 16,0 mg % 9
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(9,6 mg d'hm %g).

Le défécat conserve est obtenu ave c 50 9 de chair, 50 ml

d'eau et 50 ml dtacide trichloracétique dilué à:D %.

Opérer comme précédemment. Tracer la courbe d'étalonnage,

poids des pics = 2 (cone. en too dans la chair).

Remarque.

1) Pour un dosage parmi les 5 dép6ts toujours faire un dép8t de

réirence qui permette de vérifier la reproductivité de la mesure.

2) S'il ne s'agit pas d'une conserve le principe reste le même.

Il faut seulem~lt adapter le mode opératoire en fonction du défécat.
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Dosage des nitrites.

Principe.

L'acide nitreux forme avec les amines aromatiques en milieu

acide fort lm diazoïque q.ti. est couplé sur une autre amine aromatique en

milieu légèrement acide.

Matériel.

Tubes à essais parfaitement propres, rincés à Peau fraichement

distillée.

Produits.

Acide sulfanilique 0,33 9 dissous dans 75 ml d'eau chaude

+ 25 ml d'acide acétique cristallisable RF.

Réactif ~ - naphtylamine 0,5 9 bouilli quelques minutes dans

50 ml d'eau + 5 9 d'acide sulfurique (d. 1,83). Dans la

solution, dissoudre 44,5 9 d'acide tartrique. Garder le tout

en verre jaune.

Solution étalon de nitrite: 0,4926 9 de nitrite de soude pur

dissous dans l'eau distillée - Compléter à 1 1. Diluer 1 ml dans

100 ml (1 ml := 1 N nitreux).



de di-n-propylaminenitrose comnle marqueur témoin~

Détermination des rli trosamines D M N etD E N.

Mélanger 100 g de poisson traité au sel ni tri té à 50 ml de

KOH 3 N et homogénéiser le tout dans un mixeur contenant 150 ml de CH2C12
pendant 5 mn. Ajouter 50 9 de Na

2
So

4
anhydre et mixer à nouveau pendant

5 mn.

Filtrer la solution sur un entonnQir contenant de la laine de

verre et recueillir le filtrat dans un ballon à distiller de 2 litres.

Extraire à nOuveau le contenu du filtre par 300 ml de CH2Cl2 ,

.fil treZ' et réunir les deux filtrats. Ajouter 5 ml de CH2Cl2 contenant 5 ug
l,

Ajouter 200 ml de KOH 3 N, quelques grains de Carborundum et

quelques gouttes d'antimol:tsse.

Evaporer le solvant au bain marie (SOGC) pendant 3 H, dans le

ballon préalablement muni d'un réfrigérant. Prendre les mesures de

sécurité nécessaires (travail sous hotte + lunettes + gants). Pour parfaire

l'évaporation, ôter le réErigérant et porter le ballon au bain marie à

100°C pendant 10 rnn. Pa!'rer sur laine de verre.

Distiller lentement le contenu du ballon (environ 98°C - 102°0)

jusqu'à obtention de 175 m~. cette opération doit durée 4 heures.

---, Dissoudre 15 9 d~ K
2

C0
3

dans le distillat et extraire deux fois

par 200 ml de CH2C12 après avoir agiter 15 mn avec un agitateur magnétique.

Séparer la phase H20 de la phase Œl20l
2

et laver cette

dernière successivement par 100 ml de tampon glycine et 150 ml de K200
3

20 %. Attendre 15 mn. Sécher au sulfate et recueillir le f'iltrat.

Ajuster la colonne réfrigéra~te et concentrer la solution à

15 ml en chau.f±'ant au bain marie. Faire plaque C C M.

Réactifs : tampon glycine - dissoudre 22 g de glycine dans 200 cc d'une

solution d'acide chlorhydrique normale (1 N). Diluer à 1 l avec de l'eau

distillée. Ajuster le pH à 2,1 ± 0,1.
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Méthode de mise en évidence er. C C M P F 254

Gel de Silice nano C C M.

l. Révélateur.

Mélanger 5 volumes d'une solution de diphénylmaine (1,5 %) dans

Itéthanol) avec 1 volume d'une solution de chlorure de palladium (0,1 9

dans 100 ml de solution de NaCl à 0,2 %).

Après irradiation avec de l'U V à ondes courtes, les substances

apparaissent sous .forme de taches violettes.

Solvants.

1. Hexane/éther/dichlorométhane (4/3/2)
Rf. DMNA 0,24 )

DENA 0,49 ~ Taches avec trainées.

2. Hexane!éther/dichlorométhane (4/4/2) : moins bon.

3. Benzène/méthanol (90/10) : bOllile migrati.on.

II. Acide sulfanilique.

a) Solution d'acide su1.fanique (0,1 % dans CH
3

C0
2

H 30 %)

b) Solution d'alpha-naphtylamine (0,1 % dans CH
3

C02 30 %)

Vaporiser une solution 50 % a) + 50 %b) après avoir exposé

la plaque ayant migré pendant 3 mn aux U V à ondes courtes (254).

Les nitrosamines aliphatiques sont rouges violettes.

Les nitrosamines aromatiques sont de vertes à bleues.
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Microdosage calorimétrique des phénols

(Phénol-ac. p-hydroxybenzoî que-tyrosine)

Principe.

ILes phénols sont isolés de la matière première par entrainement

à la vapeur d'eau en milieu acide. Ils sont dosés par colorimétrie du

produi t qu'ils forment en se combinant à la 4-allÏ11o-antipyrine en milieu

alcalin.

Matériel.

- pour n essais

- appareils dl entraînement à la vapeur ballon générateur 1 l t

fiole laboratoire 300 cc, réfrigérant, n erlens 250 cc.

- colorimétrie: 5 + n fioles de 100 ml

5 + n tubes à centrifuger coniques.

Produits.

Acide orthophosphorique RP (d '" '1,71)

Ammoniaque 2 N (1 vol. N'rl
4

OH RP 28 % + 8 vol. H
2
0)

Sol. aqueuse aminoantipyrine à 2 %
SoL aqueuse ferricyanure de potassium à 2 %

toutes deux préparées extemporanément

Chloroforme RP et sulfate de sodium RP

Sol. étalon de phénol : 1 g phénol introduit dans UJ:".e .fiole

jaugée de 200 ml sont dissous dans l'eau. Compléter. Reprendre 25 ml diluer

à 250, puis 1 ml de cette solution est dilué à 10C ml. Renouveler chaque

JOUI- à partir sol. concentrée gardée à 0°. Titrer la solution intermédiaire

100 ml dans un erlen rodé de 250 cc reçoivent 50 ml soL bromure - bromate

0,1 N (10 g KBr + 2,7837KBr 03 pour 1 1) + 5 ml HGl concentré; agiter,

laisser reposér i 5 mn, ajouter 2 9 Hl ! titrer par thiosuH'ate 0,1 N. Si

n ml versés, titre phénol = (50 - n) 1,567 mg pour 100.

Colorimétrie.

Prélever une partie aliquote du distillat ou de l'extrait dans

une ampoule forme poire. Ajouter dans l'ordre 0,6 ml aminoantipyrine

(exact) + 2 ml ammoniaque + 2 ml ferricyanure + 10 ml chloroforme.

qompléter à 50 ml. Agiter énergiquement. Centrifuger 10 nm à 2 000 t/mn.
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Soutirer par aspiration la phase chloroÎormique en recevant

dans un ballon "100 mI contenant 7 9 Na 2 50
4

sec. Laisser reposer 2 à 3 H.

Décanter sur filtre à plis en tubes à essais. Photométrer à

4 600 A dans I 1heure qui suit. Prépal'er de même une gamme étalon de

phénol avec: 0 - 2 - 4 - 6 - 10 ml sol. la plus diluée (0 - 10 - 20 - 30

50 ug phénol). Etablir la courbe étalon.

Application.

Gaîcol, B l''laphtol t opérer c.omme pour phénol.

- P:;rrocatéchine, résorcine, hydro'i'-:linone, ajouter 4 % ac.

trichloracétique, puis neutraliser et opérer comme pour phénol.

- Phénols totaux. 2 9 produit broyé sont homogénéisés dans

l'alcool à 95° enmixant 2 fois 30 sec. dans 30 ml alcool. Centrifuger

10 mn à 2 500 t/mn. Décanter phase alcoolique. Laver culot par 15 ml

alcool. Réunir les extraits en fiole jaugée, compléter à 50 ml" par H20.

Reprendre pour doser 5 ml."

- Phénols entraînables à la vapeur d'eau. Homogénéiser 5 9

produit broyé en mixant 15 sec. dans 15 ml H200 Transvaser quantitativement

en ballon 250 cc. Acidifier par 5 ml Hl0
4

• Entraine:t par un fort courant

de vapeur H2.0 jusqutà recueillir 250 ml exact. Reprendre 10 ml pour doser.

- Ac. p-hydroxybenzo'ïque. Reprendre 20 ml disti.llat préparé

pou:r" ac. benzoïque et salicylique. Photométrer à 4 400 A. Calculer la

teneur en ac. p. hydroxybenzoîque d'après la valeur lue en phénol.
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Acide sulfanilique diazote 1 réactif de Pauly

pour l tidenti':!?jcation des phénols en chromatographie

sur couche JT;ince.

Préparation. dlÀ. sel diazoîque : dissoudre 25g d'acide sulfa

niliqne daxlS 125 ml de potasse caustique à 10 %. Laisser refroidir, puis

ajouter "100 ml de ni tri te de sodium à 10 %. Introduire le mélange dans

un entonnoir de séparation. Laisser couler goutte à goutte en agi tar.t

dans un acide chlorhydrique réfrigéré à la glace (40 ml de Hel 1,19

et 20 ml d 'B.20). 1.a température du mélange doit rester irLférieure à BOe

pendant toute la réaction. Filtrer par aspiration le sel diazo1que sur

un filtre de porcelaine. Laver .successivement avec de l'eau glacée, de

l' alcoo l éthylique et de l' é "ther. Sécher à 11 a.ir e Conse:vé dans un

ballon de verre orvh, ou blanc recouvert dé papier aluminium, le sel

est stable plusieu 1'5 mois.

Spray: dissoudre avant emploi 0,1 g de sel diazo'1que dans 20 ml d'une

solution aqueuse de carbonate de sodium à 10 %~

Schéma de la réaction.

Formation de l'acide sul"fanilique~

e
CI

G'hromophore

Diazoïque de l'acide sulfanilique.

HO~I··C)·_:'N
Réaction avec les dérivés phénc>1iques ..

HO-I"-O--:=~cr + ~qNa0

HO-i Üj[OoH
HO-i <V-\IIO"IIi\""".i!



Saumon du Pacifigue.

Oncorhynchus kisutch (Walbaum).

• Etymologie - Oncorhynchus - museau croche

de cette espèce dans le Kamchatka.

• Noms vernaculaires Saumon coho ou argenté

silver salmon, sea trout, blueback.

kisutch - nom vernaculaire

angl.: coho salmon, coho t

• Diagnose.

rayons principaux de la nageoire anale - 12 à 17 rayons

" " dorsale 9 à 12 rayons

" des nageoires pelviennes 9 à 11 rayons

, " des nageoires pectorales 13 à 16 rayons.

Oncorhynchus keta (Walbaum).

• Etymologie. Oncorhynchus - museau croche

espèce.

kéta - nom russe de cette

• Noms vernaculaires. Saumon kéta

salmon, kéta.

angle chum salmon, chum, dog

• Diagnose.

rayons principaux de la nageoire anale - 13 à 17 rayons.

"
"
Il

dorsale 10 à 14 rayons.

des nageoires pelviennes 10 ou 11 rayons.

des nageoires pectorales 14 à 16 rayons.
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Oncorhynchus tschawytscha (Walbaum) 0

• Etymologie • Oncorhynchus - museau croche

culaire de cette espèce au Kamchatka.

tschawytscha - nom verna-

• Noms vernaculaires. Saumon chinock? royal ~ angl.: chinook salmon,

~pring salmon, king salmon, tyee, chinook? king quinnat.

• Diagnose.

- rayons principaux de la nageoire anale 14 à 19 rayons principaux

" "dorsale 10 à 14 rayons principaux

Il des nageoires pelviennes 10 ou 11 rayons principaux

11 des nageoires pectorales 14 à 17 rayons principaux

Oncorhypchus nerka (Walbaum).

• Etymologie. Oncorhynchus - museau croche

anadrome.

nerka - nom russe de la forme

• Noms vernaculaires : saumon nerka ou rouge ; angle

sockeye, red salmon? blueback salmon, blueback.

sockeye salmon,

• Diagnose.

rayons principaux de la nageoire anale 13 à 18 rayons principaux

" dorsale 11 à 16 "

Il des nageoires pelviennes 9 à 11 "

" Il pectorales 11 à 21 "
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Oncorhynchus gorbuscha (Walbe>J;.m)

• Etymologie. Oncorhynchus - museau croche

espèce en Alaska.

gorbuscha - nom russe de cette

• Noms vernaculaires. Saumons rose

salmon, humpback.

angl. pink salmon t pink, humpback

• Diagnose.

rayons principaux de la nageoire anale - 13 à 19 rayons

" "dorsale 10 à 15 rayons

11 des nageoires pelviennes - 9 à 11 rayons

" des nageoires pectorales - 14 à 17 rayons.

Saumons de l'Atlantique. Salmo salar Linné

• Etymologie Salmo - nom latin du saumon de l'Atlantique

ancien dérivé de "salio", sauter.

salar - nom

• Noms vernaculaires. Saumon atlantique, saumon d'eau douce, ouananiche

angl. ~ atlantique salmon, lake Atlantic salmon, ouananiche, common

Atlantic salmon, Kennebec salmon, landlocked salmon, sebago, sebago salmon,

salmon, black salmon.

• Diagnose.

rayons principaux de l'anale 8 à 11

" de la dorsale 10 à 12

" des pelviennes 9 ou 10

" des pectorales 14 ou 15.
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