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Introduction

Introduction

Dans la culture arabo-musulmane, I’olivier est un arbre sacré et particulier. Il fait
partie des arbres cités dans le Coran sourate EI-Noor (Verset 35). L’olivier Olea
europaea L. a été cultivé depuis I’antiquité dans la région méditerranéenne ou se
concentrent 95 % de la production et 85 % de la consommation mondiale (Meftah H. et
al., 2014). Cette production concerne les olives de table, I’huile d’olive et des extraits

des feuilles d’olivier (Himour S, 2018).

L’huile d’olive est un produit trés polyvalent et une des huiles végétales les plus
anciennes, et la seule qui peut étre consommée sous la forme brute sans traitement
préalable (Boskou D, 2006). Elle est considérée comme une source importante de
lipides (Lesage-Meessen L. et al., 2001). La qualité de I'huile d'olive commence au
moment de la plantation d’une variété et continue a travers la conduite culturale de
I'olivier a savoir : I'époque et les modalités de récolte, la durée de stockage au niveau de
I'oliveraie, les conditions de transport des fruits, la durée du stockage avant
transformation, la conduite technologique d'extraction ainsi que les conditions de
stockage et de distribution de I'nuile (Pintal C. et al., 2004).

Au cours du stockage, les huiles subissent de nombreuses transmutations sous
’action de la lumiére, de I’oxygene et des températures élevées. Ces changements sont
en général provoqués par diverses réactions chimiques notamment 1’auto-oxydation.
Cette derniére est la cause principale de la détérioration des huiles au cours de leur
stockage, elle dépend de plusieurs facteurs comme la composition initiale de 1’huile, la
présence et la teneur en composés mineurs a 1’activité pro ou antioxydante (minéraux,

tocophérols, carotenes, chlorophylles) et les conditions de stockage.

Ces derniéres années, différents procédés ont été proposés pour I’amélioration de
la qualit¢ nutritionnelle de I’huile d’olive, et augmenter sa stabilit¢ lors de la
conservation ; entre autres 1’enrichissement exogene par I’incorporation d’antioxydants
naturels tels que les polyphénols (Sawadogo I. et al., 2015). Les plantes représentent
une source inépuisable de principes actifs tels que les polyphénols qui sont des
antioxydants naturels non agressifs et bien acceptés par I’organisme en comparaison aux
antioxydants synthétiques qui sont susceptibles de causer des effets indésirables (Iserin,
2001 ; Adida H.et al., 2016).
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Notre étude consiste a trouver un moyen pour retarder la vitesse d’oxydation de
I’huile d’olive et prolonger sa durabilité. Ceci peut €tre réalisé par 1’incorporation dans
I’huile d’olive des composés phénoliques qui se trouvent dans les différentes parties des
plantes (fruits, feuilles, pelures, graines...). Ils possédent une structure chimique ayant
une capacité de piéger les radicaux libres, réagir comme donneurs d’électrons ou de

protons et chélater des ions métalliques (Rice E. et al., 1997).

L’objectif de notre étude consiste a I’analyse de la qualité d’une huile d’olive et
sa stabilité oxydative avant et aprés enrichissement pour mieux valoriser les
polyphénols extraits des feuilles de Pistacia Lentiscus d’une part, et prolonger la durée

de conservation de I’huile en réduisant 1’oxydation des lipides d’autre part.
Le présent travail s’articulera en trois parties :

La premiere partie de ce travail consiste en une synthése bibliographique qui
comprend trois chapitres : le premier chapitre est sur I’huile d’olive, le deuxieéme porte
sur des généralités de Pistacia Lentiscus, et le contenu du dernier chapitre entame

I’oxydation des lipides et antioxydants.

La deuxieme partie expérimentale est consacrée a la détermination des indices
de qualité¢ de I’huile brute (teneur en eau des olives, acidité, indice de peroxyde, les
coefficients d’extinctions spécifiques Koso, K270), le dosage des composés phenoliques
des feuilles de lentisque et la détermination de la qualit¢ d’huile d’olive apres

enrichissement avec la poudre des feuilles de Pistacia Lentiscus.

Une partie sera consacrée a I’explication des résultats qui sont discutés avec

ceux édités dans la littérature.

Notre travail sera finalisé par une conclusion qui mettra en avant I’essentiel de

nos résultats avec des perspectives.
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Chapitre I : De ’olive a I’huile d’olive

1 Généralités sur I’Olivier

1.1 Introduction
L’olivier a été cit¢ dans des livres a plusieurs reprises. Dans le coran, I’olive a
été mentionné six fois dans différents endroits parmi lesquels un verset coranique cité
au début de la sourate « Al-tine » (Labdaoui D., 2017).

1.2 Historique de ’olivier
La culture des oliviers, ainsi que la production et l'utilisation d'huile d'olive ont
été des pratiques bien connues et établies dans la région méditerranéenne il y a plus de
7000 ans (Tsagaraki E. et al., 2007).

C’est notamment le cas dans la mythologie grecque ou Athéna devint protectrice
d’Athénes aux dépens de Poséidon aprés avoir offert a la ville d’ Athénes « un olivier ».
Le bois d’olivier servira ensuite pour les gravures de divinités grecques et sera le bois
utilisé pour la fabrication de la massue d’Hercule. De tout temps 1’olivier a été associé a
des vertus telles que la sagesse, la paix, la victoire, la richesse et la fidélité (Besnard G.
et al., 2005).

Selon la légende, c’est Isis, femme d’Osiris, qui aurait enseigné aux égyptiens la
technique d’extraction de 1’huile. En Algérie, I’oliveraie n’a pas retrouvé son deuxiéme
souffle d’adaptation aux nouvelles techniques de production, a I’instar de ses deux pays
voisins (Tunisie et Maroc) qui ne cessent de renouveler les techniques de plantation sur
des nouvelles bases de 1’oléiculture ou la rentabilité est prise en considération (Slam-

Gaour M.,2004).
1.3 Répartition géographique des oliviers

1.3.1 Répartition dans le monde

Le nombre mondial d'oliviers est évaluée a 784 millions, dont 754 Millions dans
le bassin méditerranéen. L’Europe représente 66% du verger oléicole mondial, 1'Asie
méditerranéenne (17%), et LE MAGHREB (14%) ; On trouve des oliveraies en Chine,
Australie, Etats-Unis, Afrique du sud..., et surtout en Argentine. (Figure 1) (Sidhoum
M., 2011).
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Figure 1: Répartition géographique de I’oléiculture (Bisset S., 2018).

1.3.2 Répartition en Algérie

L’oléiculture est concentrée au niveau de sept principales wilayas (Bejaia, Tizi-
Ouzou, Bouira, Guelma, Jijel, Sétif et Mascara) dont la région centre représente un taux
de plus de 75% de la superficie oléicole globale de ces sept wilayas (ANDO, 2018). A
noter que la production d’huile d’olive en Algérie est estimée de80 000 tonnes durant la

campagne 2017-2018.

1.4 Description de I'olive
L’olive est une drupe de forme ovale constituée d’un péricarpe (épicarpe et
mésocarpe) et d’un endocarpe (noyau) (Ghanbari R. et al., 2012). La paroi du fruit est
constituée de D’épicarpe (peau) solidement attaché a la pulpe (Figure2). A la
maturation, 1’épicarpe passe de la couleur vert tendre (olive verte), a la couleur violette
ou rouge (olive tournante) puis a la coloration noiratre (olive noire) (Fedeli E., 1997,
Bianchi G., 2003).

épicarpe
ou peau

albumen

mésocarpe
ou pulpe

endocarpe

Figure 2 : Différentes parties de I’olive (Amourettim C. et al., 2000).
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1.5 Composition chimique
Le fruit d’olive est composé principalement d’eau, d’huile, de protéines, de
minéraux (cendres), des composés hydrosolubles (sucres, phénols) et constitué en outre
d’une fraction colloidale insoluble (hémicellulose, celluloses) (Tableaul) (Benlemlih
M. et al.,2016).

Tableau 1: Composition chimique de I’olive (%) (Benlemlih M. et al., 2016).

Compositions Exprimé (%o)
Eau 50 (%)
Huiles 22 (%)
Polyphénols 1,5 (%)
Protéines 1,5 (%)
Sucres 18 (%)
Cellulose 5,5 (%)

2 Huile d’olive
2.1 Définition
L'huile d'olive est considérée comme un jus de fruit obtenu a partir des olives,
fruits de l'olivier, uniquement par des procédés mécaniques, dans des conditions
thermiques notamment qui n'entrainent pas l'altération de I'huile et n'ayant subi aucun
traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration
(Boulkroune H., 2018).

2.2 Composition biochimique de I’huile
L’huile d’olive se compose généralement de 98 % d’une fraction saponifiable et
2 % de substances diverses qui constitue sa fraction insaponifiable et qui lui donnent sa

couleur, sa saveur et son aptitude a la conservation (Agroliva, 2015).

2.2.1 Fraction saponifiable
La fraction saponifiable est constituée d’acides gras et de leurs dérivés. Elle
représente environ 99% de I’huile et lui confére la plupart de ses caractéristiques

physiques, chimiques et métaboliques (Ryan D. et al., 1998).
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2.2.1.1 Acides gras

Les acides gras sont des acides carboxyliques et contiennent une longue chaine
aliphatique non ramifiée. Les acides gras sont classes, en fonction de leurs propriétés
structurales et chimiques en (AGS), (AGMI) et (AGPI), selon 1’absence ou la présence
d’une ou plusieurs doubles liaisons dans leurs chaines carbonées (Tableau 2) (Lopez S.
etal., 2014).

Tableau 2: Composition en acides gras de I’huile d’olive (Amanda L. et al., 2010).

Acide gras Formule Pourcentage %
Acide oleique C18:1 A9 55-83
Acide linoléique C 18:2 A6 35-21
Acide palmitique C16:0 7,5-20
Acide stéarique C18:0 0,5-5
Acide palmitoléique C 16:1 A7 0,3-3,5
Acide linolénique C 18:3A3 <0,9
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C 20:1 A9 <0,4
Acide margarique C17:0 <0,3
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2
Acide mystérique C14:0 <0,05

2.2.1.2 Triglycérides

Les triglycérides de I’huile d’olive sont caractérisés par leur composition en
acides gras et leur structure glycéridique (Leger C., 2003), dont la majorité (environ 25
a51,7%) se présente sous forme de trioléine (Abaza L. et al., 2002).

2.2.2 Fraction insaponifiable
Cette fraction représente environ 2 % de la composition totale de 1’huile d’olive

et comptent plus de 230 composés différents (Laribi R., 2015).

2.2.2.1 Hydrocarbures

Ce sont les principaux composants de la fraction insaponifiable. Le composant
majeur est le squaléne qui constitue 30 a 50 % de cette fraction. C'est un hydrocarbure
polyénique dont la teneur est plus élevée que dans n'importe quelle autre huile végetale
ou animale. Le squaléne est un précurseur métabolique du cholestérol et autres stérols

(Samaniego-Sanchez C. et al., 2010).
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2.2.2.2 Tocophérols

Les tocophérols sont reconnus par leur double action bénéfique. En effet ils ont
tout d’abord I’atout d’étre une vitamine (vitamine E), et ils ont également une forte
activité anti oxygene (Burton G. et al., 1986). Les tocophérols communs de 1’huile

d’olive sont : a, B, v et & tocophérols (Beltran G. et al.,2005).

2.2.2.3 Stérols

L’huile d’olive est la seule huile qui contient un taux particulierement élevé de
[-sitostérol, substance qui s’oppose a 1’absorption intestinale du cholestérol (Osland R.,
2002). Les stérols sont des composes importants pour la stabilité de 1’huile puisqu’ils
agissent comme inhibiteurs des réactions de polymérisation a température élevée et
fournissent un important paramétre pour la détection d’adultération des huiles (Velasco
J., 2002. Garcia-Gonzalez D. et al., 2007).

2.2.2.4 Pigments colorants

La coloration de I’huile d’olive vierge est due essentiellement & la présence de
pigments colorants appartenant a la famille des caroténoides et chlorophylle
(Benrachou N., 2013).

a) Chlorophylles

Les chlorophylles représentent un groupe de tétrapyroles a magnésium, leurs

teneurs varient de 0 a 20 ppm et elles sont responsables de la nuance verdatre de 1’huile

d’olive (Gandul-Rojas B. et al., 1996a).

Ce pigment dont la teneur peut varier en fonction de nombreux facteurs, exerce
biologiquement une action d’excitation du métabolisme, de stimulation de la croissance
cellulaire, I'hématopoiése (de la formation des cellules du sang) et d’accélération des

processus de cicatrisation (Nieves Criado M. et al., 2008).

b) Pigments caroténoides

Les pigments caroténoides surtout présents dans ’huile d’olive est le B-caroténe.
(Nieves Criado M. et al., 2008), ce sont des inhibiteurs tres efficaces de la photo-
oxydation induite par les pigments chlorophylliens (Aparicio-Ruiz R. et al., 2012) et
sont utilisés par ailleurs comme étant des marqueurs pour la différenciation variétale et

de I’origine géographique des cultivars (Giuffrida D. et al., 2007).
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2.2.2.5 Composés phénoliques

IIs sont de puissants antioxydants naturels. 1ls sont en effet des pieges a radicaux
libres, et bloquent par conséquent les réactions de propagation en chaine de 1’oxydation,
les polyphénols peuvent inhiber I’oxydation des lipides de facon indirecte en
désactivant I’oxygeéne singulet, oxydant trés puissant des acides gras insaturés, ou en
chélatant les métaux de transition (Fe™, Cu?*) qui accélérent fortement ’autooxydation
des lipides. Certains, enfin, sont des inhibiteurs des enzymes d’oxydation, en particulier

la lipoxygénase ou la cyclo-oxygenase (Pokorny J., 2003).

2.3 Classification des huiles d’olive
Les huiles d’olive peuvent étre classées selon diverses catégories établies selon

les caracteristiques des huiles (Figure 3).

o ( Dont I’acidité libre exprimée en
Huile dolive acide oléique est au maximum de
vierge extra
0,8 gramme pour 100 grammes
4 )
Dont I’acidité libre exprimée en
o . ‘ Huile d’olive acide oléique est au maximum
Huﬂeld olive Vlergte_ propre a vierge de2 grammes pour 100grammes
a consommation.
\_ J
. . s . )
Huile d’olive — Dont I’acidité libre exprimée en
vierge Huile vierge acide oléique est au maximum de
courante 3,3 grammes pour 100 grammes.
. J
Huile d’olive vierge non
propre & la consommation. Dont I’acidité libre exprimeée en acide oléique est
supérieurea 3,3 grammes pour 100.
Huile d’olive )
raffinée Obtenue des huiles d’olive vierges par des techniques de raffinage. Son acidité libre

exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3 gramme pour 100 grammes.

L’huile composée
d’huile d’olive
raffinée et d’huiles
d’olive vierges

Constituée d’huile d’olive raffinée et d’huiles d’olive vierges propres a la
consommation. Son acidite libre exprimée en acide oléique est au maximum de 1
gramme pour 100grammes.

Figure 3 : Schéma récapitulatif de la classification des huiles d’olive (COI ,2019).
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3 Procédés d’extraction de I’huile d’olive

3.1 Opérations préliminaires

3.1.1 Transport des olives

Le moyen le plus approprié pour le transport des olives est dans des caisses en
plastique permettant la circulation de I'air et évitant des réchauffements préjudiciables
causés par l'activité catabolique des fruits. Ces caisses limitent la couche d'olives et
réduisent donc le danger d'écrasement. Par contre, le transport des olives dans des sacs
en jute est peu rationnel, car cette modalité provoque des lésions aux drupes, surtout si

elles sont tres mdres (Ouaouich A., 2007).

3.1.2 Réception des olives
L’huilerie pouvant traiter la récolte d’'un méme verger, ou de provenance
diverses, I’hétérogénéité des fruits et des conditions dans lesquelles ils y parviennent,

donnent des résultats différents (Loussert R. et al., 1978).
Les livraisons sont ou devraient étre appréciées en tenant compte :

. Du taux des impuretés (brindilles, feuilles, pierres, terre, etc.),
ii. De I'état des olives (état sanitaire, état de maturité et intégrité des olives) et
iii. De la teneur et de la qualité de I'huile (acidité, degré d'oxydation, etc.). Les

olives doivent étre pesées et traitées individuellement (ONUDI, 2007).

3.1.3 Stockage des olives

Au cours du stockage, les olives subissent des altérations plus ou moins
importantes, selon la durée et les conditions de stockage. Cette durée doit étre la plus
courte possible, 72 heures au maximum, car un stockage prolongé représente une cause
principale de détérioration de la qualité de I'nuile, le chdmé, le moisi humide et le rance
(Chimi H. et al., 2007). Ces altérations sont dues a l'activité enzymatique propre a la
matiére elle-méme, (lipolyse), mais également au développement microbien durant la
période de stockage (Ouaouich A., 2007).
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3.2 Trituration des olives

3.2.1 Lavage
Apres le défeuillage, les olives sont lavées avec de I’eau froide. Cette opération
est fondamentale pour éviter I'interférence des terres (résidus) avec la couleur et les

autres propriétés organoleptiques de I'huile (goat terreux) (Iddir A., 2020).

3.2.2 Broyage
Le broyage a pour but de dilacérer les cellules de la pulpe et de faire sortir les

gouttelettes d'huile des vacuoles qui vont se séparer (Di Giovacchino L. et al., 1994).

3.2.3 Malaxage
Le malaxage est une opération fondamentale pour augmenter le rendement a
I’extraction. Son but est de briser les émulsions huile/eau et ainsi favoriser

I'agglomération des gouttelettes d'huile pour former de plus grosses .

3.2.4 Décantation
La pate se sépare en fonction de sa densité. L'huile, plus Iégere que la phase
aqueuse (les margines) et les matiéres solides (grignons), se recueille séparément a des

autres ¢léments. La phase supérieure constituée d’huile est récupérée dans un flacon

(Ghellouj M., 2019).
3.2.5 Extraction de I’huile

3.25.1 Systéme d’extraction par presse (discontinu)

Ce systeme d’extraction utilise des presses métalliques a vis ou hydrauliques. La
séparation de I’huile des margines se fait par décantation ou par centrifugation (Alba
M., 1999, Benyahia N. et al., 2003) (Figure 4). Selon Chimi H. (2006), I’huile extraite

par le systéme par presse présente un degré d’oxydation et une acidité éleveée.

3.2.5.2 Systéme d’extraction par centrifugation (continue)

a. Processus d’extraction par centrifugation a deux phases

Avec ce type de separateur, une centrifugation suffit pour séparer 1’huile du
grignon humidifié par les eaux de végétation sans fluidification de la masse d’olive

(Koutsaftakis A. et al., 1995, De Stefano G. et al., 1999) (Figure 4).

b. Processus d’extraction par centrifugation a trois phases
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Ce systéme nécessite deux centrifugations : la premiére vise a séparer les phases
solides (grignons) et liquides (huile et margine) et la seconde a séparer les phases
liquide-liquide (I’huile des margines). Avec ce systéme il est nécessaire de fluidifier la
masse d’olive par ajout d’une quantité d’eau qui varie selon sa texture (Alba M., 1999 ;

Chimi H., 2006, Del Caro A. et al., 2006) (Figure 4).

Olives
Procédé par presse Procédés par centrifugation
Eau l l Faible
Broyage / Malaxage <« » Broyage / Malaxage Broyage / Malaxage @ +—
L l l quantitéd’eau
» Centrifugation horizontale Centrlﬁlgatlon horizontale
Huile d’olive + eau - Liquide Huile d’olive —
u Décantation -au Centnfugatmn Lavage de I’huile
verticale
I

Figure 4 : Principaux processus d’extraction de 1’huile d’olive (Aggoun-Arhab M.
,2016)

4 Conservation de I’huile d’olive conditionnement, emballage et stockage
Pendant leur conservation, les huiles subissent une altération continuelle et
irréversible. Cette détérioration est due essentiellement aux phénomenes d’oxydation et

I’hydrolyse qui altere la qualité de I’huile (Elias L., 2017).

Il est important de choisir un lieu sombre, a bonne température (entre 8°C et
18°C), sans odeur, aéré et sain afin que I’huile d’olive ne capte pas les odeurs. Son

environnement de stockage peut influer sur sa qualité (Afidol, 2013).

Dans de bonnes conditions de stockage, I’huile se conserve jusqu’a deux ans car

elle contient des antioxydants (Martine A., 2011).
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Les huiles d’olive destinées au commerce international doivent faire 1’objet de
conditionnement dans des récipients conformes aux principes généraux d’hygiéne

alimentaire recommandés par la Commission du Codex Alimentaires. Ces récipients
peuvent étre :

- Des citernes, containers, cuves, permettant le transport en vrac des huiles d’olive et

des huiles de grignons d’olive

-Des fats métalliques, en bon état, étanches, dont les parois intérieures devraient étre

recouvertes d’un vernis adéquat

- Des bidons et des boites métalliques lithographiés, neufs, étanches, dont les parois

intérieures devraient étre recouvertes d’un vernis adéquat

- Des bonbonnes, des bouteilles de verre ou de matériau macromoléculaire adéquat
(COl, 2015).

5 Facteurs influencant sur la qualité de I’huile

La qualité d’huile d’olive est influencée par plusieurs facteurs climatiques,
géographiques, pédologiques et génétiques ainsi par le mode d’extraction, les pratiques
culturales et par la suite des différentes étapes qui s’étendent de leur conditionnement a
la conservation de 1’huile (CA Vusoglu. et al., 1994).

Le Tableau 3 récapitule les facteurs influencant la qualité finale de I’huile (MADRPM,
2006).
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Tableau 3: Facteurs influengant la qualité finale de 1’huile (MADRPM, 2006).

Facteurs

Leur influence sur la qualité finale de I’huile

Zone de culture

Température

A basse température (T°=0°C) — Dommage des fruits — Qualité inferieur de 1’huile d’olive.

Attitude basse

Forte teneur de I’olive en polyphénols—Huile de bonne qualité par rapport a celle extraite d’olive cultivée a haute attitude.

Sol pierreux

Huile riche en polyphénols en la comparant avec celle produite a partir d’olive cultivée dans un sol argileux.

Forte irrigation

Huile ayant une faible teneur phénoligue.

Variété d’olive

Influence sur la composition chimique de I’huile, son rendement et son arome.

Degré de maturité de I’olive

Influence sur les caracteres sensoriels, la stabilité oxydative et la valeur nutritionnelle.

Olive verte

Produit une huile riche en poly phénols—Effet antioxydant—Faible acidité (<0.8g/100 ml) — huile de bonne qualité.
Attributs gustatifs positifs : amer, piquant, fruité.

Olive noire (mdare)

Huile moins riche en polyphénols.

Amertume et ardence moins prononcées — Elévation de 1’acidité (> 0.8g :100ml).

Cueillette non conforme

Transport des fruits entassés

dans des sacs en jute

Stockage en tas et
trituration tardive

Blessure des olives —Fermentation des olives —Gout moisie, rance —Huile oxydée, de qualité inférieure.

Mauvais effeuillage

Huile trop verdatre, avec exces d’amertume et moindre aptitude de 1’huile a la conservation.

Mauvais lavage

Influence sur la couleur de I’huile, son odeur et son gout (terre).

Conservation réduite de 1’huile (trace metalliques —Catalyseur de I’oxydation de I’huile) —Huile de qualité inférieur.
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Systeme d’extraction

a) Systéme discontinu

d’extraction a presse

Faible rendement de I’huile (perte de I’huile dans les sous-produits : margines et grignons)

Scourtins mal lavés

Défaut organoleptique dénommé « scourtin »

Opération de broyage et
pressage en plein air

Oxydation de I’huile — dégradation des acides gras — rancissement de 1’huile.

Contact prolongé de I’huile
avec les margines dans les

cuves de décantation

Développement de I’acidité.

Défauts organoleptiques : « lies », « putride », « margine ».

b) Systeme continu d’extraction avec centrifugation a trois phases

Apports élevés en eau chaude

Huile appauvrie en composés aromatiques et phénoliques — huile prédisposée a 1’oxydation.

c)Systeme d’extraction a deux

phases

Capacité de traitement élevé
et durée de chaumage des
olives réduite

Diminution de I’acidité des huiles produites.

Rendement en huile Iégerement plus élevé par rapport au systéme a trois phases.

Huile plus riche en poly phénols par rapport a celle obtenue par trois phases — stabilité oxydative.
Caractéristiques organoleptiques conforme avec la réglementation en vigueur — Huile de qualité supérieure.

Non-respect des BPF et BPH

Stockage dans des cuves
autres que I’inox

Exposition & la chaleur et
I’air

Défauts organoleptiques et oxydation de 1’huile — huile de qualité inférieure.

Conditionnement dans un
emballage autre que le verre
opaque
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6 Propriétés biologiques de I’huile d’olive

Un proverbe dit : « I’huile d’olive fait fuir tous les maux. »

Differentes etudes épidémiologiques ont également permis de démontrer que
I'nuile d'olive a un effet protecteur contre certains types de tumeurs malignes (sein,
prostate, endometre, tractus digestif, etc.) (Trichopoulou A. et al., 2000, Littman A.J.
et al., 2001). En fait, les principaux effets digestifs de 1’huile d’olive portent sur le
fonctionnement biliaire : stimulation de la sécrétion hépatique de la bile par le foie
(cholérétique) et des propriétés cholagogue (stimule la vésicule biliaire a se contracter et
a déverser dans le duodénum la bile indispensable a la digestion des lipides (Jacotot B.,
1997, Charbonier A., 1985).

L’absorption de I’huile d'olive abaisse considérablement I’acidité gastrique, c’est
également un laxatif doux, et présente donc des effets bénéfiques sur les gastrites hyper

chlorhydrigues et les ulcéres gastroduodénaux (Charbonier A. et al., 1996).

Il a été démontré que la consommation d’huile d’olive permettait de renforcer le
systéeme immunitaire face aux agressions externes causées par des micro-organismes
comme les bactéries ou les virus. Les régimes alimentaires riches en huile d’olive

peuvent prévenir la perte de mémoire chez les personnes agées saines (la maladie

d’Alzheimer) (Montpellier C., 2019).

Selon Berra G. et al., (1980), I’huile d’olive joue aussi un grand role dans la
prévention et le ralentissement de I’apparition du diabete sucré. La consommation
d'huile d'olive prévient la résistance a l'insuline et ses éventuelles conséquences
négatives. En outre, I'huile d'olive permet un meilleur contréle du glucose dans le sang
et diminue la pression artérielle. L'huile d'olive améliore de maniére significative

I'utilisation du glucose par les cellules et réduit les niveaux de triglycérides dans le sang.

Les lipogels a base d’huile d’olive contenant la vitamine E permettraient une
meilleure libération de principe actif que les hydrogels a la vitamine E (Gallardo V.,
2005).
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7 Enrichissement de I’huile d’olive
Plusieurs études ont été faites dans le but de I’amélioration de la qualité de
I’huile d’olive, elles sont basées sur 1’optimisation du processus d’extraction de 1’huile

d’olive ou sur I’enrichissement post-production (DAIRI, 2014).

7.1  Enrichissement endogéne
L’huile d’olive vierge est exclusivement extraite de 1’olive aux moyens de
techniques mécaniques comprenant des étapes de broyage et de malaxage et
d’extraction. Chacune de ces opérations technologiques outre les caractéristiques des
olives, affecte la qualité du produit (Clodoveo M., 2012). En effet, plusieurs études sont
portées sur le développement de nouvelles technologies et stratégies pour améliorer la

qualité nutritionnelle et organoleptique :

7.1.1 Irrigation avec de I’eau saline

Selon les travaux de Benbadis G. et al. (2010), le traitement d'irrigation des
oliviers «Chemlali» avec de I'eau saline modérée a affecté positivement le rendement en
huile d'olive par arbre, avec une augmentation positive des bénéfices économiques. Il
semble que l'irrigation a influencé les teneurs en polyphénols et en chlorophylle. Les
plantes irriguées par 1’eau saline modérée donnent un meilleur rendement en huile par

arbre.

7.1.2 Biofertilisation avec le sélenium (Se)

Sachant que le stress abiotique joue un rdle important dans la teneur en
composes phénoliques ; Reboredo-Rodriguez P. et al. (2017) se sont intéressés a
évaluer l'effet de la fertilisation en Se avant la floraison sur le profil phénolique de
I’huile d’olive, et les résultats ont montré que cette fertilisation enrichie I’huile étudiée a

la fois en sélénium (jusqu'a 120 pg/kg) et en phénols (jusqu'a 401 mg/kg).

7.1.3 Extraction assistée par ultrasons

L'extraction assistée par ultrasons est une technique innovante appliquée au
processus d'extraction de I'huile d'olive vierge, qui est géneralement utilisée pour
augmenter I'efficacité des plantes et améliorer la qualité des produits (Taticchi A. et al.,
2019). Le phénoméne de cavitation induit par les ultrasons améliore le rendement en
huile car il brise la paroi cellulaire primaire des graines et facilite la libération de I'huile
(Mushtag A. et al., 2020).
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7.1.4 Combinaison des technologies innovantes pendant le processus d’extraction
d’huile d’olive
Leone A. et al. (2018) ont examiné les effets du conditionnement de la péte
d'olive a I'aide de micro-ondes, du méga son et de sa combinaison a I'échelle industrielle
sur la qualité de [I'huile d'olive extra vierge. Les résultats montrent que cette
combinaison a augmenté de maniere significative le contenu phénolique total et diminué

les aldéhydes totaux Cs et Cg dans la pate traitée avec les micro-ondes.

7.1.5 Ajout des extraits de feuilles d’olivier, des eaux usées du moulin a huile
pendant la malaxation
Une étude de Kiritsakis A. et al. (2017) L'utilisation de l'extrait aqueux de
feuille d’olivier ou des eaux usées du moulin a huile a permis d'obtenir des huiles avec
un contenu phénolique significatif plus élevé que celui malaxé avec de I'eau. L'activité

antioxydante a suivi la méme tendance.

7.2 Enrichissement exogene

e Extraction liquide-liquide : Dans laquelle I’huile est mise en contact avec un
extrait alcoolique des composés phénoliques, ces derniers sont transférés dans la
phase huileuse en fonction de leur facteur de distribution, la phase alcoolique est
enlevée par centrifugation (Sanchez V. et al., 2011, Achat S. et al.,2012).

e Extraction solide liquide : Dans laquelle 1’extrait phénolique sec est purifié, la
pate obtenue est partiellement dissoute dans 1’huile en fonction de la solubilité
des composes de la pate dans la phase huileuse (Sanchez V. et al., 2011, Achat
S.etal., 2012).

e Combinaison des deux procédeés : dans laquelle I’extrait alcoolique et I’huile
sont mises en contact et les deux phases sont mises dans un rotavapeur pour
enlever I’éthanol. Ces derni¢res peuvent étre améliorées par 1’utilisation des
méthodes technologiques comme ultrasons pour faciliter la procédure et une
meilleure dissolution de I’extrait de plante (Sanchez V. et al., 2011, Achat S. et
al.,2012).
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Chapitre 11 : Généralités sur Pistacia Lentiscus

1 Reépartition géographique

Pistacia Lentiscus L est un arbrisseau que l'on trouve couramment en sites
arides, Asie et région méditerranéenne de I’Europe et d’Afrique, jusqu'aux Canaries
(Bellakhdar J., 2003). Selon Belfadel F. (2009), I’aire de répartition de genre de

Pistacia est illustrée dans la (Figure 5).
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Figure 5: Aire de répartition du genre pistacia (Belfadel F., 2009).

Pistacia lentiscus est un arbrisseau dioique thermophile d’origine
méditerranéenne, qui pousse a 1’état sauvage dans tout type de sols, subhumide et semi-
aride en préférant les terrains siliceux pauvres en potassium et en phosphore (Djerrou

Z.,2011).

Il se trouve dans les garrigues, maquis, versants rocailleux secs, clairieres, bois
clairs et sur tous types de sol de 1’étage thermo-méditerranéen algérien (Polese J., 2010
; Ait-Said S., 2011).

Le pistachier se disperse sur tout le tell Algérien et Tunisien, et existe avec
densité dans les zones forestieres et champétres fraiches. Le lentisque préfere une

ambiance climatique subhumide, semi-aride et chaude.
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2 Composition chimique

La composition chimique des feuilles de Pistacia lentiscus est caractérisée par la
présence des polyphénols (Romani P. et al., 2002), glycosides, flavonols comme la
quercétine, myricétine, lutéoline ainsi que I’isoflavone genisteine (Romani P. et al.,
2002, Vaya J. et al., 2006). Elle contient 6 a 7% du gallotannins de faible poids
moléculaire, a savoir I’acide gallique et les dérivés d’acide quinique 5-O-, 3,5-O-di- et

3, 4,5-O-trigalloyl (Romani P. et al., 2002).

3 Propriétés biologiques et pharmacologiques des feuilles de Pistacia lentiscus

Les activités biologiques et pharmacologiques des feuilles de Pistacia lentiscus
ont été décrites a travers plusieurs études scientifiques. Ces activités sont aussi en
dépendance de la teneur de la substance ou de [’ensemble des substances
biologiquement actives. En effet, les feuilles sont pourvues d'action anti-diabétique,
hépato protective (Mehenni C. et al., 2016, Janakat et al., 2002), anti-inflammatoire,
antibactérienne, antifongique, antipyrétique, astringente, expectorante et stimulante
(Villar A. et al., 1987 ; Magiatis P. et al., 1999 ; Kordali S. et al., 2003).

3.1 Activité antioxydante
(Atmani D. et al., 2009, Bampouli A. et al., 2015, Goli A. et al., 2005, Gardeli
C. et al., 2008) ont montré que les feuilles de Pistacia lentiscus aient un taux élevé en
composés phénoliques qui possedent une tres bonne activité antioxydante (anti-
radicalaire) contre le DPPH, une élimination du H,O, qui est une source de radicaux
libres déléteres tels qu’OH et O,.

3.2 Activité antivirale
Les virus sont généralement fortement sensibles aux molécules aromatiques des
extraits telles que les monoterpénols. De nombreuses pathologies virales séveres traitées
avec des extraits ont montré des améliorations importantes (Schuhmacher et al., 2003).

3.3 Activité antimutagéne
L’huile essentielle et les différents extraits des feuilles de Pistacia lentiscus
présentent un effet inhibiteur sur la mutagénicité, en induisant une activité inhibitrice

contre les mutagénes dans des essais in vitro (Bozorgi M., 2013).
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3.4 Activite antifongique
Dans leurs travaux Kordali S. et al. (2003) ont démontré la sensibilité de
quelques souches fongiques a ’extrait de feuilles de Pistacia Lentiscus. Ce dernier est
riche en métabolites secondaires qui sont responsables de 1’inhibition de la croissance

de Phythiumultimum et Rhizoctaniasolani.

3.5 Activité anti-inflammatoire et anti- ulcéreuse
Les extraits de feuilles de Pistacia Lentiscus sont d’excellentes sources de
composés bioactifs, comme les flavonoides, les tanins et les terpénoides (Romani P. et
al., 2002), qui aient la muqueuse gastrique et aussi sont des composés importants a
activité anti-ulcéreuse, anti-inflammatoire, anti sécrétoires, gastro-protectrice, cyto-
protectrices, et dans le traitement des ulcéres intestinaux ( Dellai et al., 2013 ; Remila
S.etal., 2015).

Le développement de nouveaux agents antioxydants, anti-inflammatoires et
anticancéreux peuvent étre dues a la présence de composés identifiés qui font de
Pistacia Lentiscus une source intéressante de ces activités. Le terpinén-4-ol de I’huile
permet d’inhiber les médiateurs de I’inflammation tels que I'IL-1B, TNF-a et IL-17
(Remila S. et al., 2015).
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CHAPITRE 111 : Oxydation des lipides et antioxydants

1  Oxydation des lipides

Est reconnue comme un probléme important lors de la conservation ou lors des
procédés de transformation des produits carnés (Sabine J. et al., 2012). Les
dégradations oxydatives affectent les qualités nutritionnelles et sensorielles des aliments
et peuvent avoir des répercussions sur la santé du consommateur (Figure 6) (Berset C.,
2006).

1.1 Types d’oxydation

D’aprés Rahmani N. (2007), les altérations conduisant au rancissement oxydatif sont :

1.1.1 Auto- oxydation

Catalysée par la température, les ions métalliques, les radicaux libres. L'auto
oxydation semble donc étre un mécanisme principal dans I'oxydation des lipides. Elle
produit principalement des hydroperoxydes et des composés volatils, généralement par

un processus triphasé (initiation, propagation et terminaison) (Marc F., 2004).

e Initiation : Cette étape est initiée par la chaleur, la lumiére ou les ions
métalliques et aboutit a la formation des especes trés réactives : ROO* et R*.

e Propagation : Les espéces réactives formées s’attaquent aux molécules
lipidiques d’ou la formation des hydroperoxydes et la destruction de ces derniers
donnent naissance a des composeés responsables des gouts et odeur de rance par
rupture des liaisons O-O.

e Terminaison : Apparition de nouvelles especes moléculaires non radicalaires

(formation des polymeéres entre especes réactives) (Rolland Y., 2004).

1.1.2 Photo — oxydation

Initiée par la lumiére en présence de photo sensibilisateurs qui sont de deux
types. Le type I, telle que la riboflavine agissant comme les radicaux libres initiateurs et
molécules photosensibles. Le type II, telle que la chlorophylle et 1’érythrosyne qui
réagissent dans leur état excité avec 1’oxygene triplet (30,) pour donner de I’oxygéne
singulet (O,) (Frankel E., 1998).



Chapitre 111

SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1.3 Oxydation enzymatique

Catalysée par la lipoxygenase et la cyclooxygénase, en présence d’oxygene, ces

derniéres peuvent oxyder les restes d’acides gras insaturés (Fuhrer F. et al., 2005).

Acide gras insaturé
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Figure 6:Schéma général de I’oxydation des lipides. (Eymard S., 2003).

2  Antioxydants

2.1 Définition

Un antioxydant par définition est toute substance capable de retarder ou de

prévenir de maniére significative 1’oxydation du substrat par neutralisation ou réduction

des dommages causés par les radicaux libres dans I’

non cytotoxique de ROS (Basharat S., 2015).
2.2 Classes d’antioxydants

2.2.1 Antioxydants primaires

organisme et de maintenir un niveau

Les antioxydants primaires (AH) agissent en principe avec les radicaux

peroxyles ou alkoxyles stoppant ainsi la réaction de propagation de la peroxydation par

moyen d’antioxydants dits sacrifiés (Cillard J. et al., 2006) ou par des donneurs

d’hydrogéene (Rolland Y., 2004).



Chapitre 111

SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

2.2.2 Antioxydants secondaires ou « préventifs »

IIs diminuent la vitesse de 1’auto oxydation par différents mécanismes. Ils
peuvent chélater les métaux et les désactiver, régénérer les antioxydants primaires,
décomposer les radicaux peroxydes, désactiver 1’oxygeéne singulet, absorber les
radiations UV ou agir comme des « scanvengers » de I’oxygeéne. (Helme J., 1990 ;

Pokorny J., 2003).

2.2.3 Antioxydants naturels

La quasi-totalité des huiles, des graisses et produits alimentaires contient un
certain nombre d’antioxydants naturels. Les pigments caroténoides et les tocophérols
sont présents dans toutes les huiles. D’autres antioxydants de nature phénolique sont

présents uniquement dans une minorité d’huiles (Schimidt S. et al., 2005).

2.2.4  Antioxydants synthétiques

Les antioxydants synthétiques utilisés dans 1’industrie alimentaire sont : le
butylhydroxyanisole (BHA), le butylhydroxytoluéne (BHT), le gallate propylée (PG) et
le tétrabutylhydroquinone (TBHQ). Ces produits sont moins efficaces et moins chers

que les antioxydants naturels (Guo L. et al., 2006).

2.3 Meécanisme d’action des antioxydants
Les antioxydants peuvent, en fait, inhiber I’oxydation en bloquant I’initiation de
I’oxydation réagissant avec les radicaux libres de 1’oxygene (Figure 7). lls générent
ainsi des produits finis non radicalaires. D’autres en interrompant la réaction en chaine
de peroxydation, en réagissant rapidement avec un radical d’acide gras avant que celui-
Ci ne puisse réagir avec un autre acide gras. D’autres antioxydants absorbent 1’énergie

excédentaire de 1’oxygene singulet pour la transformer en chaleur (Hellal Z., 2011).
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Figure 7:Neutralisation des radicaux libre par les antioxydants (Hellal Z.,2011)
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Le présent travail a été réalisé au laboratoire de biochimie (RDC) du
département de biologie, faculté des sciences de la nature et de la vie et au niveau du
laboratoire d’obtention de substances thérapeutiques (LOST) a [’université Fréres

Mentouri (Constantinel).

1 Matériel végétal

1.1  Feuilles de Pistacia Lentiscus
Les feuilles de Pistacia Lentiscus ont été récoltées au mois de novembre et,
Décembre 2020. De Filfila commune de la Daira de Skikda de la wilaya de Skikda, et
de la Daira D’El Milia de la wilaya de Jijel.

Le séchage a été réalis¢ a lair libre dans un endroit & 1’abri de la lumicre et
I’humidité. Une fois la plante séchée, les feuilles sont broyées a I’aide d’un moulin a
café ensuite tamisées afin d’obtenir une poudre fine. Enfin, cette derniére est conservée
dans des bocaux en verre, fermes, étiquetes et stockés a 1’abri de la lumiére jusqu’a son

utilisation.
1.2 Fruits d’Olea europaea

1.2.1 Présentation de la zone d’étude
Les olives ayant servi pour cette étude sont issues de deux variétés d’oliviers de

I’Est-Algerien, & savoir limli de Jijel et blanquette de Guelma (Figure 8).
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1.2.2 Description des cultivars

La variété Limli s’étend de l'oued Soummam, Sidi-Aich, Kseur, Akbou jusqu’a
Jijel a une altitude de 300 a 400 meétres environ et représente pres de 8 % du verger
oléicole algérien. Les fruits sont petits de forme ovoide et ont une teneur en huile de 15
a 16 %. C’est une variété peu tolérante au froid mais résistante a la sécheresse. Elle est

caractérisée par une entrée en production précoce (Benrachou N., 2013).

La variéte Blanquette represente environ 20 % du verger oléicole de I'Est-
Algérien. Elle est localisée surtout dans la région de Guelma et s'étend de l'oued El
Kebir a la Tunisie. Les types de Blanquettes se confondent par des caracteres constants
avec la variété Chetoui du nord de la Tunisie. Leur teneur en huile est reduite, leur taille
varie fortement et leur pulpe se sépare difficilement du noyau. C’est une variété

résistante au froid et moyennement tolérante a la sécheresse (Benrachou N., 2013).

2 Extraction de I’huile

Les échantillons d’olive de deux variétés ont été récoltés a la main durant la
saison de récolte 2020/2021. Apres la cueillette, les olives ont été nettoyées de toutes
impuretés et ensuite transportées au laboratoire, elles ont subi ’extraction afin de

récupérer I’huile, en suivant les étapes citées ci- aprés (Figure 9) :

v' Ecrasement a I’aide d’un mortier traditionnel.

v" Malaxage réalisé en deux temps successifs dans des bacs a inox :

e 15 minutes sans eau.

e 15 minutes aprés ajout de 50 ml d’eau tiede (30 £ 1°C) pour 920 g de la pate
d’olive.

v’ Centrifugation de la pate a 4845 tours/min via une centrifugeuse verticale.

v’ Séparation de I’huile par décantation.

Apres decantation, les huiles ont été recueillies dans des flacons en verre fumé

remplis, étiquetés et mis au réfrigérateur (4°C) en attendant d’étre analysées.
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Centrifugation

Figure 9: Etapes d’extraction d’huile au niveau du laboratoire LOST, 2021.

3 Extraction assistée par macération des polyphénols des feuilles de Pistacia
Lentiscus

C’est une méthode conventionnelle, qui consiste a laisser s¢journer la matiere
végétale dans le solvant (avec ou sans agitation) pour extraire les principes actifs, a
température ambiante ou a température élevée pour une durée déterminée. Elle est basée
sur la solubilit¢ des composés bioactifs dans un solvant d’extraction et elle est
influencée par une série de facteurs a savoir: la nature de la matiere végétale, la
concentration en solutés de [D’échantillon, la nature du solvant, la durée

d’extraction...etc. (Budic-letoc I. et al., 2005 ; Spigno G. et al., 2007).

3.1 Feuilles du pistachier
L’extraction a été réalisée selon le protocole décrit par Diallo D. et al. (2004).
50g de la poudre des feuilles ont été mises a macérer dans 250 ml du solvant (méthanol)
sous agitation magnétique pendant 24 h a I’abri de la lumiére pour extraire les principes

actifs, ensuite filtré sous vide.
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Le filtrat est récupéré alors que le précipité subi une deuxiéme et une troisieme
macération dans les mémes conditions pour extraire le maximum des principes actifs

(polyphénols) (Figure 10).

Figure 10:Etape de macération des polyphénols au niveau du laboratoire LOST, 2021.

Les trois filtras sont regroupés et évaporés a 1’aide du rotavapor a une
température de 40°C. L’extrait obtenu est récupéré sous forme d’une pate dans une
boite de pétri en verre, qui sera placée sous la hotte a I’air libre et a I’abri de la lumiére

pour bien s’assurer que les résidus du solvant vont s’évaporer (Figure 11).

Figure 11:Evaporation a I’aide du rotavapor au niveau du laboratoire LOST ,2021.
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4  Dosages des polyphénols totaux

4.1 Principe
Le réactif de Folin-Ciocalteu est de couleur jaune. Il est composé d’acide
phosphotungstique (H3PW12040) et d’acide phosphomolybdique (H3PMo012040). 11
est réduit, lors de 1’oxydation des phénols, en un mélange d’oxyde bleu de tungsténe et

de molybdene (Li H.B. et al., 2007).

4.2 Mode opératoire
Le dosage des polyphénols totaux est réalisé en suivant la méthode décrite par
Muller L. et al. (2010), qui possede une absorption maximale aux environs de 750
765nm.

4.3 Procédure
Prendre 400 pl de chaque échantillon.
Ajouter 2000ul du réactif de Folin-Ciocalteu 0,2 N.
Ajouter 1,5ml de la solution de Na,COj3 (20%).

RN NERN

Incuber a I’obscurité pendant 2 heures a température ambiante, 1’intensité de la
coloration évolue lentement avec le temps. C’est pour cette raison qu’on laisse le
mélange reposer, jusqu’a ce que I’oxydation de tous les composés phénoliques
soit complétee.
v’ Lirea 765 nm.

4.4 Préparation de la gamme d’étalon d’acide gallique
On prend 0,5 mg de I’acide gallique et on le dissolve dans 5 ml de méthanol
pour obtenir la solution S1 (0,2mg/ml). Les dilutions sont préparées dans des

Eppendorfs comme la suite (Tableau 4) :
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Tableau 4:Gamme d’étalon de I’acide gallique.

25ng/ml 25ul de S1+ 175ul de MeOH
50pg /ml 50pl de S1+ 1501 de MeOH
75png/ml 75ul de S1+ 125pl de MeOH
100pg/ml 100pl de S1+ 100plde MeOH
125pg /ml 125pl de S1+ 75pul de MeOH
150pg /ml 150pl1 de S1+ 50pl de MeOH
175 pg /Ml 175pl de S1+ 25ul de MeOH
200pg /ml 200pl de S1

10 pl de chaque dilution sont transférés dans une microplaque + 25 ul FCR (1 : 10) +
25ul de Na,CO3 (20%) +140 pl d’eau distillée + incubation 2h + lecture a 765 nm.

5 Teneur en eau des olives

5.1.1 Définition
C’est la perte en masse subite par 1’échantillon aprés chauffage. Elle est

exprimée en pourcentage de masse.

5.1.2 Principe
Il consiste a provoquer le départ d’eau par chauffage d’une quantité connue

d’huile jusqu’a élimination compléte de I’eau (Benosman R. et al., 2005).
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5.1.3 Matériel
Balance analytique, étuve et boites de pétri.

5.1.4 Protocole expérimental
Un échantillon de 70 g a été séché a 1’étuve a 105°C pendant 48 h, celui-ci a été
régulierement pesé apres refroidissement au dessiccateur jusqu’a 1’obtention d’un poids

constant, la teneur en eau a été déterminée au moyen de la formule ci-aprés :

H% = [(P — Ps) / (P — Pg)]*100.

H : Humidité des fruits exprimée en pourcentage.

P et Ps : Poids du creuset plus la prise d’essai avant et aprés séchage, respectivement.

Po : Poids du creuset vide.

6 Indices de qualité de I’huile d’olive

6.1 Détermination du coefficient d’extinction spécifique dans I’ultraviolet

6.1.1  Principe
Cet examen spectrophotométrique dans I’ultraviolet peut fournir des indications
sur la qualité d’une matiére grasse (Benabid H., 2009), ainsi le coefficient d’extinction

a Ky70 est un bon révélateur de la teneur de 1’huile en peroxyde.

La détermination de 1’absorbance a 232 nm et au voisinage de 270 nm permet la
détection des produits d’oxydation des acides gras insaturés. Le principe consiste a
dissoudre la matiere grasse dans le solvant requis, puis déterminer I’extinction de la

solution a la longueur d’onde prescrite, par apport au solvant pur.

Les extinctions spécifiques sont déterminées a partir des lectures spectrophotométriques
(Bouhadjra K., 2011).

6.1.2 Matériel et réactifs utilisés
Le mateériel et les réactifs utilisés pour réaliser ce test sont : Spectrophotometre nicolet

evolution 100, Cuvette de quartz 1 cm, Cyclohexane.
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6.1.3 Mode opératoire

Une prise de 0,25 g de I'huile est dissoute dans 25 ml de cyclohexane. Aprés
homogénéisation, I’absorbance de la solution de la matiére grasse est mesurée dans une
cuve de quartz par rapport a celle du solvant utilisé a 1’aide d’un spectrophotométre

visible a des longueurs d’onde spécifiques de 232 et 270 nm (Figure 12).

Figure 12:Etapes de 1’analyse spectrophotométrique au niveau du laboratoire

LOST, 2021.

Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs d’onde sont calculées

comme suit :

E=ANVC*1

E : Extinction spécifique a la longueur d’onde A.

A\: Absorbance mesurée a la longueur d’onde A.

C : Concentration de la solution en gramme par 100 millilitres.
| : Epaisseur de la cuve en centimétre (1cm).

6.2 Indice de peroxyde
L’indice de peroxyde est le nombre de milliéquivalents d’oxygene actif par un
kilogramme de corps gras (meq O, kg-1 d’huile) (AFNOR, 2015). Il est déterminé par
le dosage avec une solution d’iodure de potassium (Gharby S. et al., 2013).
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6.2.1 Principe
Le principe de cette méthode repose sur le traitement d’une prise d’essai en
solution dans un mélange d’acide acétique et le chloroforme puis I’ajout d’une solution

d’iodure de potassium.

L’iode libéré par les peroxydes est déterminé visuellement a I’aide d’un
indicateur « I’amidon » et d’une solution étalon de thiosulfate de sodium (Essiari M. et

al., 2014).

Les acides gras insaturés s’oxydent en donnant des peroxydes selon la réaction suivante

R-CH=CH-R’ + O, —> R-CH - CH- R’
(Acide Gras insature) (Oxygene) O -0 (peroxyde)
Sur une molécule de peroxyde, une molécule d’oxygene est fixée. Sur les deux
atomes d’oxygene fixés, un seul est actif et capable d’oxyder les iodures selon la

réaction suivante :

R - (|Z‘I—I (er R’ + 2KI + 2CH; COOH ——» R-C\;\I—I-#(CI—I-R‘ 2CH.COOK + H,O + L,
O -0 o

(peroxyde)

6.2.2 Matériel et réactifs

Le matériel et les réactifs utilisés pour réaliser ce test sont : Balance analytique, Burette
Erlenmeyer de 250ml, Pipette, Eau distillée, Chloroforme, Acide acétique, Empois
d’amidon, Solution aqueuse saturée d'iodure de potassium, Solution aqueuse de
thiosulfate de sodium (Na;S,03) 0.01N.

6.2.3 Mode opératoire
» 2g d’huile d’olive est pesé dans une fiole.
» Mélangé avec 10ml de chloroforme ; le tout est agité.
» 15 ml d’acide acétique glacial ainsi que 1ml d’Todure de potassium (KI) sont
ajoutés.
> Le mélange est agité pendant 1 minute et laissé reposer pendant 5 minute a

’abri de la lumiére et a une température del5 a 25°C.
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» 75 ml d’eau distillée sont additionnés suivi d’un titrage de 1’iode libéré avec
une solution de thiosulfate de sodium C(Na,S;03) a 0.01 N en agitant
vigoureusement et en employant la solution d’amidon (1g/100 ml) comme
indicateur jusqu’a disparition de la couleur Figure 13. Un essai a blanc est

effectué simultanément.

Avant titrage Apres titrage
——

Figure 13:Mesure de I’indice de peroxyde au niveau du laboratoire LOST, 2021.

L’indice de peroxyde en milliéquivalent d’O,/kg est calculé selon 1’équation :
Indice de peroxyde = (V-V’) x Nx 1000/m (méq d’O,/Kg)

V : Le volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d’essai.
V’: Le volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour I’essai a blanc.
N : La normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisé.

m : La masse de la prise d’essai en grammes.

NB : Chaque essai est répété 2 fois.

6.3 Acidite libre
L’acidité (A) est le principal indicateur chimique de la qualité des huiles d’olive,
aussi le plus anciennement utilisé dans les transactions (Pinatel C. et al.,2014). Elle
correspond a la teneur en pourcentage d’acide gras (exprimée en acide ol€ique).
L’acidité est mesurée selon la méthode (ISO 660, 2009), elle permet de contrdler le
niveau de degradation hydrolytique, enzymatique ou chimique, des chaines d'acides
gras des triglycérides. Ceci est a 1’origine d’acides gras libres et de glycérides partiels

(mono et di glycérides) (Orwa et al., 2014).
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6.3.1 Principe
Il consiste a neutraliser les acides libres par une solution alcoolique d'hydroxyde

de potassium de normalité 0.1 N (Essiari M.et al., 2014).
Pour donner des savons selon la réaction suivante :

R-COOH + NaOH » R-COO Na + H20
(Acide gras) (Base) (Savon) (Eau)

6.3.2 Matériel et réactifs utilisés
Balance analytique, Erlenmeyer, Pipettes, Burette, Solution d’éthanol/ toluene,

Solution de phénolphtaléine a 1%, Solution d’hydroxyde de potassium KOH.

6.3.3 Mode opératoire

6g d’huile d’olive sont dissout dans 100 ml du mélange éthanol/toluéne (V/V),
puis titré en agitant, avec la solution d’hydroxyde de potassium (KOH) a 0.1 N en
présence de 0.3 ml de la solution de phénolphtaléine a 1% dans 1’éthanol, jusqu’a virage

de I’indicateur (coloration rose) (Figure 14).

Avant titrage

Figure 14:Mesure de I’acidité au niveau du laboratoire LOST, 2021.

L’acidité, exprimée en pourcentage est égale a :

% Ac.oléique = (V KOH XCxM)/10 Xmpyjje
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V : est le volume en ml de la solution titrée de KOH utilisé.
C : est la concentration exacte, en moles /litre, de la solution titrée de KOH utilisé.

M : est le poids molaire, en g/mole, de 1’acide adopté pour I’expression du résultat
(=282).

m : est la prise d’essai en grammes.

NB : Chaque essai est répété 2 fois.

7 Procedure d’enrichissement de I’huile d’olive

La qualité d’huile d’olive est affectée par plusieurs facteurs comme la variété,
les conditions de stockage, les pertes subies par I’huile d’olive au cours de sa fabrication
d’ou son enrichissement par des composés bioactifs est un outil pour conserver et
améliorer sa qualité. La procédure d’enrichissement de I’huile d’olive est réalisée

suivant la méthode décrite par Bouaziz M. et al. (2008).

Quelques modifications sont apportées sur cette méthode concernant les

quantités de I’extrait, la quantité de I’huile et le standard utilisés pour 1’enrichissement.

Une quantité d’extrait des feuilles a été pesée puis dissoute dans un volume
approprié¢ d’environ 200 pl d’éthanol pur afin d’obtenir la concentration de I’huile en
extrait désiré. Dans notre étude I’huile est enrichie a une concentration de 100 ppm.
Aprés I’ajout de I’extrait, les huiles sont agitées pendant 30 min, ensuite on a procédé a
la sonication des mélanges pour une dissolution compléete des extraits dans 1’huile. La
méme procédure est suivie pour I’a-tocophérol utilisé comme standard a une
concentration de 100 ppm. Les échantillons préparés sont conservés a 1’abri de la

lumiere dans 1’étuve a 60°C pendant 28 jours.
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Les graisses et les huiles ont tendance a subir une détérioration oxydative
entrainant le développement d’un golt et d’une odeur désagréables. La prévention de
cette oxydation dépend essentiellement de la présence d’inhibiteurs naturels qui sont les
composés phénoliques. C’est dans ce contexte que nous avons entrepris de faire des
essais de mise en évidence du pouvoir antioxydant de ces composés phénoliques
provenant des feuilles de pistachier sur I’huile d’olive a différentes durées de stockage a
une température de 60°C. L’effet de ces antioxydants est comparé a celui de ’acide

gallique utilise comme antioxydant de référence.

Dans ce contexte, cette partie sera dédiée a 1’analyse des résultats obtenus a
partir du traitement des différents echantillons d'huile d'olive en se basant sur les tests
suivants : indice d’acidité, indice de peroxyde, et les coefficients d’extinction (Kasp,
K270).

1 Dosage des polyphénols totaux des feuilles de lentisque

En se basant sur la courbe d’étalonnage de 1’acide gallique comme composé de
référence (Figure 15), on a pu déterminer la teneur en polyphénols totaux qui est de
I’ordre de 147,52 pg.EAG/mg d’extrait.

Le résultat de notre étude est supérieur a ceux obtenus par Mahdi S .et al.
(2016) qui ont enregistré des résultats variant de 0,32 mg EAG/ g a 0,56 mg EAG/ g des
échantillons collectés prés de la coopérative agricole de services spécialisés en
oléiculture de Chetouane (Tlemcen), et inférieur a celui de Lasmar M. et al. (2020) ;
qui ont enregistré une valeur de 155,274+5,59 mg/g d’extrait.

Cette différence des résultats peut étre expliquée par I’influence de plusieurs
facteurs tels que : la méthode, les conditions d’extraction, le solvant utilisé, la variéte, le

stade de maturation, le sol et les conditions climatiques.
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Figure 15:Courbe d’étalonnage de 1’acide gallique.

2 Teneur en eau des olives

La teneur en eau des olives est une mesure a suivre au cours de la maturité, en
effet, les oléiculteurs utilisent ce paramétre comme un critere de choix du stade optimal
de la cueillette (Gharsallaoui M. et al., 2018). Les résultats relatifs a la teneur en eau

des olives sont présentés dans la Figure suivante :

Teneur en eau %

0,2 7
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0,16

0,14
0,12 B Limli

B Blanquette
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0,08 - mC.O.l
0,06 -
0,04 -
0,02

Blanquette Limli C.A C.0.l

Figure 16:Représentation graphique des résultats de la teneur en eau des olives.
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D’aprés les résultats obtenus, nous avons remarqué que la totalit¢ des

échantillons analysés sont conformes a la norme fixée par le COI (2019) (<0,2).

Il est remarquable que les olives de la variété Limli ont enregistré une légére
augmentation de la teneur en eau (0,092%), en comparaison a ceux de la variété
Blanquette (0,0268%).

Nos résultats sont inférieurs a ceux trouvés par Maatki N. et al. (2016) avec un

taux variant de 0,19 a 0,22% pour la variété Chemlal.

La teneur en eau diminue avec la progression de la date de récolte des olives. La
différence en humidité des deux variétés est tributaire des conditions environnementales
dominantes, dont la pluviosité, I’irrigation et la zone géographique (Alves M. et al.,
1995).

3 Coefficient d’extinction spécifique dans I’ultraviolet

La détermination des coefficients (Kaz,, Ko70) d’absorbances dans 1’ultraviolet,
renseigne sur la présence ou I’absence de produits d’oxydation secondaires dans 1’huile.
Les hydroperoxydes des premiers stades d’oxydation absorbent a 232 nm, alors que les
produits d’oxydation secondaires tels que les cétones insaturées-dicétones absorbent au
voisinage de 270 nm (Jeantet R. et al., 2006 ; Ben Temime S. et al., 2000; Olle M,
2002). Les données recueillis par les coefficients d’extinction spécifiques sont

consignées dans la Figure suivante :

Coefficients d’extinction spécifiques K3, et

3 —
2,5 1 W K232

5 | ® K270
15 - C.0.1(K232)

L m C.0.1 (K270)
0,5 | l

0 T T T T

K232 K270 C.0.I(k232)  C.0.I(K270)

Figure 17:Représentation graphique des résultats de coefficient d’extinction spécifique

K232 et Karo.
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D’aprés les résultats obtenus au tableau, nous remarquons que les valeurs du

coefficient Ky7 sont conformes a la norme du COI 2019 (<2,00).

En ce qui concerne le coefficient d’extinction spécifique Kas2, on remarque qu’il

est sensiblement plus élevé et dépassant les limites établies par le COI (2019).

Selon Tanoutiet K. et al. (2011), I'oxydation de I'huile d'olive commence apres
que les olives soient cueillies de I'arbre, et continue pendant le stockage des fruits et leur
traitement. Cette oxydation peut étre liée aux conditions inadaptées du stockage et a
plusieurs facteurs tels que : la récolte tardive des olives, une exposition excessive des
olives et de I’huile extraite a I’oxygéne de I’air et a la lumiére, voire aussi a un

réchauffement de la pate lors de la trituration.

En effet, I'extinction spécifique a K3, et a Ky7o d'une huile peut étre considerée
comme une image de son état d'oxydation. Plus son extinction a K3, est forte, plus elle
est peroxydée. De méme plus l'extinction a K,z est forte, plus elle est riche en produits
d'oxydation secondaires et traduit une faible aptitude a la conservation (Boulfane S. et
al ,2015). La valeur d’extinction spécifique en UV a K3, de notre échantillon étudié est
supérieure a celle de Meftah H. et al. (2014), qui représente des résultats variant entre
(1 et 1,89) pour des huiles issues de cinqg différentes zones de la région Tadla Azilal
(Maroc). Notre résultat est parfaitement supérieur a celui trouvé par Boulfane S. et al,
(2015) qui représente des valeurs d’extinction spécifiques variant entre 0.9 et 2.4 de huit

variétés d’huile d’olive de la région El Chaouia au Maroc.

Pour I’extinction spécifique Ka7o notre résultat est plus élevé que les résultats
rapportés par 1’équipe de Benrachou N. (2013), qui a présenté des valeurs variantes
entre 0,18 et 0,24 pour les huiles issues de trois variétés d’olivier (Limli, Bouricha et
Blanquette) de 1’Est-Algérien (Jijel, Bejaia, Guelma). Les résultats obtenus par Meftah
H. et al. (2014), sont inférieurs a celui de notre étude, les auteurs ont marqué des
valeurs variantes entre (0,11 et 0,16) pour des huiles issues de cing différentes zones de

la région Tadla Azilal (Maroc).
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4 Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde détermine la quantité d’hydroperoxydes présents dans
I’huile d’olive, ce qui permet de mesurer 1’auto-oxydation des lipides (Haddada F. et
al., 2008), La Figure ci-dessous présente les résultats de 1’indice de peroxyde de 1’huile

analysée :

P Indice de peroxyde
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15 - co.l

10
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Figure 18:Représentation graphique des résultats d’indice de peroxyde.

Les normes de C.A et de C.O.I classent toutes les huiles vierges a un indice de
peroxyde inférieur ou égal a 20 milliéquivalents d’oxygéne péroxydique /Kg d’huile
comme étant bonnes, et celles dont I’indice de peroxyde est supérieur a 20

milliéquivalents d’oxygene péroxydique /Kg d’huile comme étant des huiles lampantes

(Kiritsakis A ., 1998).

La valeur obtenue est supérieure a celles de la norme commerciale du COI
(2019), ce qui permet de classer notre huile dans la catégorie des huiles d’olive vierge

lampante : non limitee.

L’indice de peroxyde augmente avec la maturité des olives, et surtout a la suite
d’un choc thermique, consécutivement a un gel ou a un processus de fabrication
défectueux. Le stockage inadapté ou prolonge, est également une des causes

d’augmentation de ce paramétre (Afidol, 2013).
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Un indice de peroxyde élevé est le résultat d’une oxydation poussée, qui se
traduit par un rancissement de I’huile et qui est due a la dégradation des acides gras
insaturés (acide oléique et linoléique) et a la production de composés secondaires
d’oxydation dont certains ont été prouvés nuisibles a la santé (aldehydes, cétones,

radicaux libres, hydroperoxydes) (Chimi H., 2001).

Notre résultat est plus élevé a celui rapporté par Salvador M.D. et al. (2003) qui
ont obtenu des valeurs de 7,8 et 12,9 meqO,/kg pour des huiles d’olives de différentes
régions oléicoles au centre de I’Espagne. Mahdi S. (2016) a trouvé une valeur
supérieure a celle de notre étude (69meqO./kg) pour un échantillon collecté prés de la

coopérative agricole de services spécialisée en oléiculture de Chetouane a Tlemcen.

Une étude a révélé que les procédés technologiques adoptés durant le broyage
des olives issues aussi bien d’une seule variété que d’un mélange de variétés n’avaient
pas une grande influence sur ’augmentation de 1’indice de peroxyde (Cecchi T. et al.,
2006). De plus, il a été démontré dans d’autres études, qu’il n’y a aucune différence
entre les huiles d’olive extraites par les procédés de centrifugation et de presse

(Caponino F. et al., 1999; Gimeno E . et al., 2002; Salvador M . et al., 2003).

5 Acidité libre

L’acidité est un critere de qualité important qui permet de classer 1’huile d’olive
en différentes catégories en fonction de leur teneur en acide gras libres (Manai H.,
2006). L’acidité libre permet de contréler le niveau de dégradation hydrolytique,
enzymatique ou chimique, des chaines d’acide gras des triglycérides. Ceci est a
I’origine d’acides gras libres et de glycérides partiels (mono et di glycérides) (Tanouti
K.etal., 2011).

Le résultat de la teneur en acidité libre contenus dans notre échantillon est

résumé dans la Figure suivante :
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Figure 19: Représentation graphique des valeurs de I’acidité libre.

La Figure 19 montre que le pourcentage d’acidité d’huile d’olive étudiée est
supérieur aux normes (> 3.3%). Cela nous permet de classer cet échantillon d’huile

¢tudiée dans la classe de I’huile lampante.

Ce parameétre est un critere de qualit¢ de I’huile d’olive et ne devrait guere
dépasser 3,3% lorsque I’huile est obtenue a partir d’olives récoltées a la main et
transformées rapidement avec peu ou sans temps de stockage et a un stade de maturité

approprié (pas tres avancé) (Grati-Kamoun N., 2001).

Un taux d’acidité supérieur & 3,3% indique que cet échantillon est dans un état
dégradé, son altération peut étre due au: systéme d’extraction, récolte tardive des

olives, mixage des olives fraiches avec des olives tombées sur le sol, ...etc.

Le résultat obtenu peut-étre di aussi aux micro-organismes qui se développent
dans le fruit notamment aprés I'attaque d'insectes et les enzymes telles que les lipases
qui sont les principaux facteurs responsables de 1'augmentation d’acidité (Martinez S.,
1973).

Cette acidité ne se percoit jamais sous forme de goQt acide, mais sous la forme
de telle sensation organoleptique, qui traduit le fait que les olives ont subi des
altérations. Par exemple, un got de moisi trahira une acidité elevée car les moisissures
font augmenter I'acidité. Il est nécessaire de triturer les olives saines, rapidement apres
récolte (Afidol, 2019).
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Le résultat de I’acidité libre est supérieur a celui de Mezaour K. (2018) qui a
marqué des taux variants entre 0,2 % et 1,69% et a celui des travaux d’Azzouni M. et
al. (2017) ayant obtenu des valeurs qui oscillent entre 1,29% et 2,09 pour des olives

dérivées de quatre différentes régions : Benisenousse ; Maghnia ; Sabra et Sebdou.

6 Enrichissement de I’huile d’olive

6.1 Indice de peroxyde

L’IP constitue 1’'un des critéres utilisé dans 1’appréciation de la qualité des

huiles. II sert a évaluer 1’état d’oxydation d’une huile au cours du stockage (SNIMA,
2003). Les résultats obtenus sont présentés dans la Figure 20 et le Tableau 8.
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Figure 20:Evolution de I'indice de peroxyde au cours du stockage a 60 °C.

Tableau 5: Moyennes et écarts- type de I’indice de péroxyde obtenu au cours du

stockage a 60°C avec les trois traitements.

Indice de peroxyde
Jours Huile-temoin Huile+Polyphénol Huile+standard
moyenne gcart-type |[moyenne |écart-type  |moyenne  |écart-type
0 32,5 2,828 32,5 2,828 32,5 2,828
7 42,5 1,414 40 1,414 41,5 1,414
14 50 0,707 46 2,12 44 1,414
21 59,5 1,414 51 1,414 53,5 2,828
28 68,5 2,828 58 2,121 55 2,121
—_— N\



Résultat et discussion

La valeur initiale de I’'TP de I’huile-Témoin et des huiles enrichies est de 32,5
(meq O,/Kg). L’huile d’olive-témoin signale une augmentation nettement plus rapide de

I’indice de peroxyde lors du stockage par rapport aux autres huiles enrichies.

L’huile d’olive sans additifs (témoin) présente le plus haut indice de peroxyde
parmi les autres huiles. En effet, son indice de peroxyde était de 32,5 Meq O,/kg avant
d’étre soumis a la température de 1’étuve (60 °C) et aprés 28 jours de stockage, il atteint
68,5 MeqO,/kg.

L’évolution de cet indice pour les huiles contenant des antioxydants suit

relativement un rythme moins accentuée que celle du témoin.

Apres 7 jours de stockage, I’IP des huiles enrichies évolue de la méme maniére,
I’huile la plus performante est 1’huile enrichie en polyphénols ; elle donne la valeur la
plus faible (40 méqg O./kg) qui est Iégerement inférieure a celle de I’huile enrichie au
standard (41,5méq O/kg). Aprés 14 jours de stockage, on constate une élévation
importante de I’IP de I’huile enrichie en polyphénols qui passe de 40 a 46 (méq O,/kg)

également pour I’huile enrichie au standard qui passe de 41,5 a 44 méq O/kg.

Au cours de 21°™ et 28°™ jour de stockage ; on remarque une augmentation
accentuée de la valeur d’IP des huiles enrichies. L’huile enrichie en polyphénols donne
une valeur supérieure a celle de I’huile enrichie au standard (58 méq O./kg > 53 méq
0O,/kg). Ceci signale une auto-oxydation de I’huile favorisée par le stockage en présence
d’O, et a une température élevée (60°C). Toutes les huiles enrichies enregistrent des
valeurs d’IP inférieurs a celle de I’huile témoin. En effet, plus I’IP est faible, meilleure

est la stabilité oxydative de I’huile au cours du stockage.

Ces résultats démontrent que I’enrichissement de 1’huile végétale par les

polyphénols semble améliorer la stabilité oxydative de I'huile d’olive.

Les résultats obtenus sont comparables voire plus élevés a ceux de
Bouhadjra K. (2011) et Gharby S. et al., (2014) qui ont trouve que la stabilité des
huiles est bien corrélée avec la teneur en phénols totaux et a la présence d’un taux élevé
d’antioxydants naturels, dont les plus importants sont les tocophérols. L’étude de I’effet
des extraits phénoliques des feuilles et des fruits d’olivier sur la stabilité oxydative des
échantillons d’huile d’olive de variétés différentes ont montré la méme tendance

(Bouaziz M. et al., 2008 ; Kahouli I, 2010 ; Aouidi, 2012 ; Gharby S. et al., 2014).
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6.2 Acidité libre
L’acidité libre est un facteur qui renseigne sur l’altération de 1’huile par
hydrolyse (Gharby S. et al., 2011). En effet, dans les huiles vegétales, les acides gras
naturels sont essentiellement présents sous forme de triglycérides 98-99% (Lecerf J.,
2011). L’hydrolyse de ces derniers libére des acides gras dont le dosage permet d’avoir

une idée sur 1’état d’avancement de la dégradation d’huile (Gharby S. et al., 2011).

La Figure 21 et le Tableau 9 présentent les résultats d’acidité libre durant un stockage

de 28 jours a 60°C dans 1’étuve.
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Figure 21:Evolution de 1’acidité libre des trois type d’huile au cours du stockage a
60°C.

Tableau 6: Moyennes et écarts- type de 1’acidité obtenue au cours du stockage a 60°C

avec les trois traitements.

Acidité %
Jours Huile-temoin Huile+Polyphénol Huile+standard
moyenne |écart-type |moyenne  [écart-type moyenne gcart-type
0 3,5 0,565 3,5 0,565 3,5 0,565
7 47 0,282 4,2 0,282 4 0,141
14 5.2 0,141 47 0,424 4.8 0,282
21 6 0,282 55 0,141 57 0
28 7,3 0,282 6 0,565 6,4 0,565
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La valeur initiale de I’acidité libre de 1’huile témoin est plus élevée (4,3%) par
rapport aux huiles enrichies (huile + polyphénols) Jo = 3,8%, (huile + standard)
Jo=3,6%. Aprés 28 jours de stockage, I’acidité libre de I’huile témoin augmente

rapidement et atteint 7,3%.

Au 7°™ jour on observe une légére différence entre I’huile enrichie en
polyphénols (J; = 4,2 %) et I’huile enrichie au standard (J; = 4%). Les résultats obtenus
au 14°™ et 21°™ jour ne montrent pas de grandes différences entre I’huile +
polyphénols (J14 =4,7 %, J,; =5,5%) et I’huile + standard (Ji4 =4,8%, Jo1 = 5,7%).
Aprés 28 jours de stockage 1’acidité libre des huiles enrichies atteint une valeur
accentuée estimée a 6,4% pour ’huile enrichie au standard et 6% pour I’huile enrichie

en polyphénols.

La présence ou I’ajout d’antioxydant se marque par un effet-retard ou un
ralentissement dans 1’apparition de I’oxydation, cet effet étant fonction de la nature de

I’antioxydant et de sa concentration.

Plusieurs facteurs vont intervenir pour favoriser ou au contraire freiner les
réactions d’oxydation de I’huile. Les conditions du stockage telles que la chaleur vont

augmenter la vitesse d’auto-oxydation.

L’oxydation est réduite en présence de tocophérols ou autres composés
phénoliques antioxydants. Ainsi, les huiles végétales naturellement riches en
tocophérols et les huiles peu ou pas raffinées telles que 1’huile d’olive riche en divers
composés phénoliques sont naturellement protégées par les antioxydants endogénes
(OCL, 2012).

Les résultats obtenus sont comparables voire supérieurs a ceux trouvés par
Hebbache A. et al. (2019) qui ont pu conclure que I’huile enrichie par I’a-tocophérol et

les graines de raisin ont la meilleure stabilité.
6.3 Tests d’extinction spécifiques a Kz, et Kyzg

6.3.1 Extinction spécifique a K3,
Le spectre UV fournit des informations sur I'état d'oxydation des huiles. En
effet, les produits d'oxydation des huiles ayant un spectre caractéristique dans ’'UV, en

effet les hydroperoxydes linoléniques et les acides gras oxydés qui sont des diénes
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résultant de la décomposition des peroxydes présentent une bande d'absorption au
voisinage de 232 nm (Gharby S. et al., 2015).

Les valeurs des extinctions spécifiques obtenues pour les échantillons étudiés en

ultra-violet a 232 nm sont présentées sur la Figure 22 et le Tableau 10.
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Figure 22:Evolution de I’extinction spécifique(Kz3;) en fonction de la durée du

stockage.

Tableau 7: Moyennes et écarts- type de 1’extinction K3, obtenue au cours du stockage
a 60°C avec les trois traitements.

coefficient d’extinction K3,
Jours Huile-temoin Huile+Polyphénol Huile+standard
moyenne §cart-type |moyenne  |écart-type moyenne écart-type

0 2,817 0 2,817 0 2,817 0
7 10,056 0,534 7,531 0,852 7,675 0,305
14 13,017 0,242 11,311 0,953 11,961 1,434
21 14,556 0,375 13,605 0,340 13,826 0,428
28 16,415 0,767 14,8 0,107 14,376 0,028

D’apreés les valeurs illustrées dans le Tableau 10, I’absorbance initiale (Jo) a
232 de tous les échantillons est a 2,817. Apres 7 jours de stockage les absorbances a 232

nm de tous les échantillons évoluent de la méme cadence.
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Celles-ci oscillent entre 7,531 pour I’huile enrichie par les polyphénols et 7,675
pour I’huile enrichie par le standard. La valeur la plus élevée est accordée a I’huile

témoin (10,056).

Par ailleurs, aprés 14 jours de stockage tous les échantillons ont tendance a
augmenter, celle de I’huile enrichie par les polyphénols est a 11,311 et celle de I’huile
standard est & 11,961. Ces échantillons ont donné des valeurs inférieures a celle du
témoin qui est estimée a 13,017.

Au cours du 21°™ jour de stockage, on constate une légére augmentation
continuelle des valeurs d’absorbances de 1’huile enrichie par les polyphénols (13,605),
et I’huile enrichie au standard (13,826). L’huile-Témoin donne une valeur supérieure a

celle des huiles enrichies estimée a 14,556.

La valeur enregistrée pour I’huile-Témoin marque une augmentation accrue
durant les 28 jours du stockage avec la valeur du coefficient d’extinction la plus
importante au dernier jour de stockage soit 16,401. L huile enrichie par les polyphénols
signale une augmentation qui passe de 13,605 a 14,8 également pour 1’huile + Standard
qui passe de 13,826 a 14,376. Elles sont donc a la premiére étape de la propagation qui

correspond a la formation des peroxydes mais pas des hydroperoxydes.

Les huiles enrichies a une concentration de 100 ppm ont donné des valeurs
inférieures a celle du témoin. Cela peut s’expliquer par I’effet antioxydant des

polyphénols sur la formation des composés primaires d’oxydation.

Nos résultats sont supérieurs de ceux de Kebbii Y.et al. (2018) et Hebbache A
et al. (2019). Farmer et Sutton (2002) ont indiqué que 1’augmentation de 1’absorbance
due a la formation des dienes conjugués est proportionnelle a la prise de I’oxygeéne et a

la formation des peroxydes pendant la premicre étape d’oxydation.

6.3.2 Extinction spécifique a Ky7o

Aprés la formation des hydro peroxydes dans les premiéres étapes de
I’oxydation qui sont des produits instables, ils se transforment rapidement en des
produits secondaires d’oxydation en particulier dicétones et cétones insaturées qui
absorbent la lumiére au voisinage de 270nm (Gharby S. et al., 2012). L’absorption

specifique a K7 est donc un marqueur pour de la formation des produits secondaires
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d’oxydation (Harhar H. et al., 2010 ) , les résultats sont dressés dans la Figure 23 et le

Tableau 11.
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Figure 23: Evolution de I’extinction spécifique (K 270) en fonction de la durée du

stockage.

Tableau 8: Moyennes et écarts- type de I’extinction K79 obtenue au cours du stockage

a 60°C avec les trois traitements.

coefficient d’extinction Ky
Jours Huile-temoin Huile+Polyphénol Huile+standard
moyenne |écart-type  |moyenne écart-type moyenne écart-type

0 0,917 0 0,917 0 0,917 0

7 2,144 2,103 1,715 0,315 1,634 0,490
14 2,746 0,073 1,876 0,424 1,605 0,061
21 4,3 0,451 3,230 0,661 2,642 0,486
28 5,267 0,511 3,613 0,427 3,298 0,267

D’aprés les résultats présentés dans le tableau, toutes les huiles présentent des

valeurs initiales d’absorption Ky7 estimées a 0,917. On observe une augmentation du

coefficient d’extinction durant la période de stockage a 60°C pour toutes les huiles

étudiées. Cette évolution refléte la formation des produits secondaires d’oxydation et

elle dépend de la nature de I’extrait et des coproduits ajoutes.
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Apreés 7 jours de stockage, le coefficient Ky7o passe de 0,917 a 2,144 ; 1,715 et
1,634 respectivement pour les échantillons: Huile-Témoin, Huile+Polyphénols et
Huile+Standard.

Au 14°™ jour de stockage, on constate qu’il y a une évolution lente et
progressive des valeurs de I’indice d’extinction (Kz70) pour les deux huiles étudiées
(Huile+Polyphénols = 1,876 et Huile+Standard = 1,605) par apport a (I’huile-témoin =
2,746).

Apres 21 jours de stockage, les résultats obtenus ne montrent pas de grandes
différences entre 1’huile enrichie par les polyphénols et I’huile enrichie par le standard
qui sont estimés a 3,230 et 2,642 respectivement. L’huile-Témoin signale une
augmentation nettement plus rapide que les autres huiles enrichies avec une valeur de
4,3.

Aprés 28 jours de stockage, les huiles enrichies par les polyphénols et le
standard ont atteint les valeurs de 3,613 et 3,298 respectivement. L’évolution la plus

intense a été enregistrée pour 1’huile-témoin, qui est passée de 4,3 & 5,267.

Les résultats de ’extinction spécifique des huiles enrichies par les composés
phénoliques montrent que ces extraits augmentent la stabilité des huiles vis-a-vis de
I’oxydation et réduisent la formation des produits secondaires de 1’oxydation par rapport
a I’huile non traitée. Nos résultats sont Iégérement élevés par rapport aux résultats
donnés par Abdelaziz L. et al. (2015).

On peut conclure que notre étude confirme les résultats d’autres études ayant
opté pour l'utilisation des antioxydants naturels a pouvoir antioxydant remarquable afin
de mener une meilleure stabilisation des huiles végétales dont I'oxydation méne a la
réduction de la qualité des huiles (Gertz C et al., 2000 ; Warner K., 2002). Ceci
permet de mieux valoriser les produits d’origine naturelle et réduire 1’utilisation les
antioxydants  synthétigues comme le  butylhydroxytoluene  (BHT) et
terbutylhydroxyanisol (BHA) ayant des effets négatifs sur la santé humaine (Farag
A.M. et al., 2003).
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Conclusion

L’huile d’olive est parmi les huiles les mieux appréciées grace a sa valeur
nutritionnelle et surtout ses effets bénéfiques pour la santé. La qualité d’huile d’olive est
affectée par plusieurs facteurs comme la variété, les conditions de stockage, les pertes
subies par I’huile d’olive au cours de sa fabrication d’ou son enrichissement par des

composés bioactifs des matrices végétales pour conserver et améliorer sa qualité.

Dans la présente étude, I’intérét est donné a I’huile d’olive en étudiant d’une part
ses parameétres de qualité et d’autre part sa stabilité oxydative durant le stockage apres

enrichissement par des polyphénols naturels.

A la lumiere des résultats obtenus, il est possible de tirer les observations

suivantes :

+ La quantification des polyphénols totaux des feuilles de Pistacia lentiscus a
révélé sa richesse en composées phénoliques.
+ L’huile étudiée présente une acidité élevée qui ne respecte pas les normes
établies par le C.O.I.
+ L’huile analysée a un taux élevé de peroxyde qui n’est pas compris dans
I’intervalle donné par le C.O.1
+ Les résultats d’absorbances en UV (Kz7o) respectent les valeurs préconisées par
la norme du C.O.1
+ Les résultats d’absorbances en UV Kz, ne sont pas conformes aux normes
établies par le C.O.1
Malheureusement, nos résultats ont abouti a classer les huiles analysées en une
mauvaise catégorie a savoir : lampante. Cette dégradation peut étre expliquée par la
qualité des olives (trop miires, a cause d’une cueillette tardive, et sont souvent moisies,

rances, a cause du non-respect de I’itinéraire de production approprié).

Cette étude a été une bonne occasion d’observer les modifications des
parameétres de qualit¢é d’huile pendant le stockage et d’évaluer leur utilité pour la
détermination de la qualité de I’huile d’olive. Tous les parametres (acidite, indice de
peroxyde et Ky, et Kizo) semblent évoluer de maniére positive en présence

d’antioxydants par rapport a ceux de 1’échantillon témoin.



Conclusion

Ces résultats permettent de conclure que 1’enrichissement de 1’huile d’olive avec
la poudre des feuilles de Pistacia Lentiscus a relativement augmenté sa composition en
antioxydants. Par conséquent, cette huile produite peut constituer un aliment fonctionnel

potentiel par sa richesse en molécules bioactives naturelles.

Pour compléter notre étude il serait intéressant d’envisager d’autres aspects a savoir :

+ Quantifier et identifier les composés phénoliques par des méthodes précises :
HPLC...

+ Améliorer sans cesse les conditions de production et de veiller a la qualité de
I’huile d’olive pour une valorisation indispensable de celle-Ci et pour une
meilleure rentabilité de la production.

4 Faire un enrichissement par d’autres méthodes innovantes a savoir les micro-
ondes et méthodes conventionnelles pour s’assurer de la meilleure technique
pouvant donner une meilleure qualité d’huile d’olive.

+ Augmenter le nombre d’échantillon en effectuant des enrichissements avec
d’autres concentrations (150 PPM, 200 PPM,.. .etc).
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Etude de la stabilité oxydative d'une huile d'olive aprés enrichissement par les
polyphénols des feuilles de lentisque

Résumé :

L’huile d’olive « I’or vert » est un ingrédient d’exception qui opere une véritable
fascination, elle est considérée comme protectrice contre toutes les altérations du stress
oxydatif.

Ce présent travail a ét¢ mené en vue de la détermination des indices de qualité de I’huile
brute, et I’extraction des composés phénoliques contenus dans les feuilles de Pistacia
lentiscus par méthode de macération. Ces derniers sont incorporés dans ’huile d’olive
afin d’étudier sa stabilité oxydative.

L’analyse quantitative des polyphénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu
a révelé une teneur considérable dans I’extrait des feuilles (147,52 pg.EAG/mg
d’extrait).

Apres ’extraction de 1’huile d’olive, des analyses des paramétres de qualité ont
été réalisées : I’acidité libre, I’indice de peroxyde et les coefficients d’extinction (Kgsy,
K270). Les valeurs obtenues sont les suivantes: I’indice d’acidité (3,5%), I’indice de
peroxyde (32,5 méq.0,/Kg), Kaz, (2,817) et Kyzo (0,917). Ces résultats permettent de
classer notre échantillon en huile d’olive lampante et confirment que les conditions de
récolte, de trituration et de stockage des huiles d’olive influent sur la qualité de 1’huile
produite.

La stabilité oxydative est évaluée en réalisant un stockage de 28 jours dans
I’étuve a une température de 60°C. L évolution de I’état d’oxydation a été mesurée par
I’indice de peroxyde, I’acidité, et I’extinction spécifique (Kas, et Ky7) pour trois types
d’huiles : I’huile témoin (sans additifs), I’huile enrichie & une concentration de 100 ppm
de polyphénols et I’huile enrichie a une concentration de 100 ppm d’a-tocophérols
(standard).

Les résultats ont montré que tous les échantillons d’huiles contenant des
antioxydants ont subi une détérioration oxydative moins accentuée que celle du témoin.
Cela prouve que ’enrichissement de I’huile d’olive lui procure une meilleure stabilité
oxydative.

Les résultats de cette ¢tude marquent 1’intérét accordé aux antioxydants naturels
qui peuvent remplacer les produits synthétiques dont les effets indésirables sur la santé
ont été signalés.

Mots clés : Pistacia lentiscus, Huile d’olive, Polyphénols, Indice d’Acidité, Indice de
Peroxyde, coefficient d’extinction, humidité, stabilité oxydative, enrichissement, stress
oxydatif, macération.



Study of the oxidative stability of olive oil after enrichment with polyphenols in

lentisk leaves
Abstract:

The olive oil «green gold» is an exceptional ingredient that operates a real
fascination, it is considered as protective against all alterations of oxidative stress.

This work was carried out in order to determine the quality indices of the crude oil and
to extract the phenolic compounds contained in the leaves of Pistacia lentiscus by
maceration method. These are incorporated into olive oil to study its oxidative stability.

Quantitative analysis of total polyphenols using the Folin-Ciocalteu method
revealed considerable content in leaf extract (147.52 pug.EAG/mg extract).

After the extraction of the olive oil, analyses of the quality parameters were
carried out: free acidity, peroxide index and extinction coefficients (K232, Kz7). The
values obtained are the following. the acidity index (3.5%), the peroxide index (32.5
meq.OglKg), Koz (2817) and K270 (0917)

These results make it possible to classify our sample into lampante olive oil and
confirm that the conditions of harvesting, crushing and storage of olive oils affect the
quality of the oil produced.

The oxidative stability is evaluated by carrying out storage of 28 days in the
oven at a temperature of 60°C. The evolution of the oxidation state was measured by the
peroxide index, the acidity, and the specific extinction (K3, and Ky7o) for three types of
oils: the witness oil (without additives), oil enriched at 100 ppm polyphenols and oil
enriched at 100 ppm a-tocopherols (standard).

The results showed that all oil samples containing antioxidants had less
oxidative deterioration than the witness. This proves that the enrichment of olive oil
gives it a better oxidative stability.

The results of this study indicate an interest in natural antioxidants that can
replace synthetic products with reported adverse health effects.

Keywords: Pistacia lentiscus, Olive oil, Polyphenols, Acidity Index, Peroxide Index,
extinction coefficient, moisture, oxidative stability, enrichment, oxidative stress, and
maceration.
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des feuilles de lentisque

Résumé :
L’huile d’olive « I’or vert » est un ingrédient d’exception qui opere une véritable fascination, elle est
considérée comme protectrice contre toutes les altérations du stress oxydatif.

Ce présent travail a été mené en vue de la détermination des indices de qualité de I’huile brute, et I’extraction des
composés phénoliques contenus dans les feuilles de Pistacia lentiscus par méthode de macération. Ces derniers sont
incorporés dans ’huile d’olive afin d’étudier sa stabilité oxydative.

L’analyse quantitative des polyphénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu a révélé une teneur
considérable dans I’extrait des feuilles (147,52 pg.EAG/mg d’extrait).

Apres I’extraction de I’huile d’olive, des analyses des parametres de qualité ont été réalisées : 1’acidité libre,
I’indice de peroxyde et les coefficients d’extinction (Kaz, Ka7g). Les valeurs obtenues sont les suivantes: 1’indice
d’acidité (3,5%), I’indice de peroxyde (32,5 méq.0,/Kg), Kiz (2,817) et Kyzo (0,917). Ces résultats permettent de
classer notre échantillon en huile d’olive lampante et confirment que les conditions de récolte, de trituration et de
stockage des huiles d’olive influent sur la qualité de 1’huile produite.

La stabilité oxydative est évaluée en réalisant un stockage de 28 jours dans I’étuve a une température de 60°C.
L’évolution de 1’état d’oxydation a été mesurée par I’indice de peroxyde, I’acidité, et I’extinction spécifique (Kps, et
K270) pour trois types d’huiles : ’huile témoin (sans additifs), 1’huile enrichie a une concentration de 100 ppm de
polyphénols et I’huile enrichie a une concentration de 100 ppm d’a-tocophérols (standard).

Les résultats ont montré que tous les échantillons d’huiles contenant des antioxydants ont subi une
détérioration oxydative moins accentuée que celle du témoin. Cela prouve que I’enrichissement de 1’huile d’olive lui
procure une meilleure stabilité oxydative.

Les résultats de cette étude marquent 1’intérét accordé aux antioxydants naturels qui peuvent remplacer les
produits synthétiques dont les effets indésirables sur la santé ont été signalés.

Mots-clefs : Pistacia lentiscus, Huile d’olive, Polyphénols, Indice d’Acidité, Indice de Peroxyde, coefficient
d’extinction, humidité, stabilité oxydative, enrichissement, stress oxydatif, macération.
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